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af Id 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CE-01 
Version: E 
Date: -21/03/2007 
1/2 



FORMULAIRE DE TRAITEMENT DE L'ECHANTILLON LORS D'UNE ANALYSE DE 

CONTROLE 



Date de I'analyse de controle : M....l(?.}j...l.2./P.,£U— 

Demande faite par : tJ-K.-'ftcD....^..,..*... 

N° d'echantillon concerne : k.XJ.. ^ U ^X 

Nature du milieu biologique : 0..?>..\V..jE^....l.... 



w^m^. 



COPlBCEimFlfe 

COWORMEDESDO^J^fe 

BTFORMULAIRESORIGINADX 



^^^^^^m ^^m^^^i^^ 8S^!SSe^^^8^^ 




Lieu de destockage. Cliambre froide ^ Congeiateur D n° cMf.„.V°A^ 

Conditions de stockaaf. -BCGD -ZCC D +4''cW , 

Destockaae des flacnn<: /\ B^ g [j 

Dateijy.../{?^..,/J.{?^. Heure : .y{,£?.. h...^P Operateur : ^.^ 

a^teme; Versapal<n Beriingerl^ Autre D H" : .AJ.2.€.,...^.l^ 

Conformite par rapport au orocea ve rbal de rnnl ^ role ant'irtn paqf ; Oul D Non D 

Jntearite des scell^s : Oui E^ Non D 

Validation d^a conformity de i'^chantillon (Signatures) : 



^^m^. 




csMO . 
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af Id 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CE-01 
Version: E 
Date : 21/03/2007 
2/2 



FORMULAIRE DE TRAITEMENT DE L'ECHANTILLON LORS D'UNE ANALYSE DE 

CONTROLE 



^teMl^J^^^ 



Date :/Z..fJif../.,.?,M .Heure : J ^.. |,..?y.5 f ' Operateur : (^A. 

Localisation : salle n° ^o^ U /^^^^M^ 

/V° du flacon : ....^...J.J'rCf2'S • COHBCERnHfe 

fs/ le milieu est congele attendre sa decongelation pour mesurerte volume) 



Validati 



iti^de r 



ouverture du scelle (Signatures) : 



(J9^9 • 



Autre-' 




^^M. 



Date: /., /.„., Heure : h Operateur: ... 

Systeme : VersapakD Berlinger D Autre D - 

/V° de flacon : N° de scelle : ..'. 

Volume restant : 

Lieu de stockage Chambre froide D Congelateur D n° 

Conditions de stockaae -SO^C D -20''C D +4°C D 

Stockage de la reml$ sous scelle 

Date : / / Heure : h Operateur : 

Validation de la remise sous scelle (Signatures) : 



Laboratoire 



Temoin lnd6pendant 



Expert 



Autre 



Cet enregistrement est a archiver dans te dossier analytique de la contre expertise. 



I 
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afid 

D^partement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-TE-05 A 
Version : C 
Date: 17/10/2006 
1/1 



TRACABILITE DES FLACONS A ET B 



N°deSerie: 
Reception et Stockaae avant enre aistrement fsl n6cessajrq^; 



Reception par 


Date et Heure 


Stockage 


Heure 






- 


- 



Stockaae aores enrea istrement : 



Fiacons 


Entreposes par 


Date et Heure 


Lieu 




■ ' ■•- 















Cliaine de possessio n des fiacons A: 



Echantillon A 82S428 



Date 


Code opSrateur 


Localisation 


Raison du transfert 


16/04/2007 ■ 
09h30 


4S/10 


CH-FR.5 (-ZCC) 


D&tockage pour renumerotation 


16/04/2007 




CH-FR.1 (f 40G) 


Stockage apres nouvelle num^rotation 


17/04/2007 
llh25 


01 


Salle 004 
(ambiant) 


D^stockage pour tirage au sort n°2 puis 
restockage 


18/04/2007 
10h30 


01 


Salle 004 
(ambiant) 


Destockage pour tirage au sort n^S 


18/04/2007 
10h45 


49 


Salle 004 
(ambiant) 


Ouverture des sceli^ 


18/04/2007 
lOhSO 


49 


Salle 004 
(ambiant) 


Mise en tube pour confirmation IRMS 
(EC31) 



Chaine de possession des fiacons B; 



Echantillon 



Date 


Code operateur 


Localisation 


Raison du transfert 



















Get enregistrement est h conserver dans le dossier de la sirie s'il n'y a pas depositifou dans le dossier positif. 
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af Id 

Departetnent des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-TE-05B 
Version : C 
Date: 17/10/2006 
1/1 



TRACABILITE DES ALIQUOTES A ET B 



ChaTne de possession des allauotes A; 



N« de S6rie : 



Echantillon A 825428 



Date 


Anquote(s) 


Code 
opdrateur 


Etape 


Remarques 


18/04/2007 

iihbs 


Aliquote EC31 


49 


Preparation jusqu'^ 
acetylation 


Confirmation IRMS(EC31) 


19/04/2007 
9h30 


Aliquote EC31 


49- 


Fin de preparation 




19/04/2007 
14h43 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


49 


Analyse GC/I^S sur 
MSD22" 




19/04/2007 
17h40 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


49 


Reprise pour analyses 
IRMS 




19/04/2007 
18h49 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


49 


Analyse GC/C/IRMS sur 
ISOPRIME 2 


Fraction 3 dlluee non exploitee 
pour conclure 


19/04/2007 
19h34 


Aliquote EC31 
(Fraction 3 
concentree) 


49 


Analyse GC/C/IRMS sur 
ISOPRIME 2 


Origine exogene des 
metabolites de la 
Testosterone 













ChaTne de possession des allduotes B; 



Echantillon 



Date 


Aliquote(s) 


Code 
opSrateur 


Etape 


Remarques 























Cat enregistrement est a coriserver dans le dossier de la sen'e s'H n'ya pas de positif ou dans le dossier posWf. 
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LNDD 0829 



k- 



LNDD 



ENKEGISTREMENT 



Code : 

Version ; 

Date: 



FICHE RECAPITULATIVE PES ANALYSES PRESENTEES 



E-RECAP-Ol 

J 

09/06/2006 





N° de laboratorre : 
Produit(s) confirm6(s) 
pH mesur6 en conf : 



.a^-y- ^W^^^cyjJL ^^CP-^C 



X± 



Densite affichee en conf: 
Refractomfetre n° : 
* Density corrigee : 



ttOotj\ 



A.023 



Essai n° : 

Mode op^ratoire de preparation ; 
Mode operatoire d'analyse : 
CG/SM(SCAN) 
CL/SM 
IMM 



M-EX- jLM ■ 



I M-AN-:^jL\vn I 



□ 



CG/SM(SIM) 

CL/SM2 

EPO 



CG/SM2 
CL/SM3 



]■ CG/C/IRMS W] 



Version : 
Version : 
CG/SM3. 
CL/UV 
Cytometrie 



^1^ 




Mode operatoire de preparation 
Mode operatoire d'analyse : 
GG/TSD 
Concentration mesuree 
* Seuil corrig6 : 



BS02-BBS(CG-SM) 
ES02C-EPH(CG/SM) 
ES03 -CD (CUSM) 
ES04 -H (CG/SM) [ 
ES03C -LCH (CL/SM)[ 



ES08-HES (CG/SM)[ 

ES08B -PS [ 

ES03B -LCH (CL/SM/S.M)[ 

ES05 -MS2 (CG/SM/SM)[ 



ES06 - IMM 
ES07 -EPO 



□ 

ESSOl-HBQCsl 1 

ESS02-TS rn 



Code operateur de I'anaiyste : ^ q 
Date et paraphe .: oUi|oti^o^ 



Hprs portee d'accreiitation : 



Code opdratexir du responsable : J(jQ 
Date et paraphe : 



<SjojoHloi- 



Raison oil numero d'^cart de la declaration en hors portee : 




f 



1^ orArriniir r\«»r l*> r*»cr»*-\! 



C^en^ei^j^ment^^i^h^erdai ^ le dossier deconfir ^ 



LNDD 0830 



LlsnOD 



INSTRUCTION 



Codification : I-CONF-31 
Version : D 
Date : 17/01/2006 

1/2 



CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR 
^_ GC/C/IRMS 



Appareil utilisable 



ISOPRIME MICROMASS- GV INSTRUMENT 



Mode operatoire d'extraction : M-EX-24 

Mode opera toire de preparation du Mix Ac6tate : M-EXMix-05 

Mode operatoire d'analvse: - GC/MS: M-AN-52 

-GC/C/IRMS: M-AN-41 

L'analyse CG/MS doit etre tffectuee avant I'analysejGC/C/IRMS 

Mode operatoire de depouillement : -GC/MS: M-RDP-05 

-GC/C/IRMS: M-DP-31 

Depouiller I'aiialyse GC/MS avant d'effectuer l'analyse GC/C/IRMS 



APPLICABLE le 
19 JAN. 2006 



• LNDD" 



CONRDENia 



Traiter simultanement : 



UQ blanc urinaire 
un aliquot echantillon 



C 



LNDD 0831 




INSTRUCTION 



Codification : I-CONF-31 
Version : D 
Date : 17/01/2006 

.2/2 



CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR 
. GC/C/IRMS 



Action 



redig6 par 



B 



Personne concernee 



Cynthia MONGONGU 



Date 



13/01/2006 



Acceptation du projet passage en version A 



Revision biennale 



Ajout d'une extraction sur Gilson 



Ajout de la preparation du mix acetate (M-EXMIX-05). 
Ajout de M-RDP-05. . " 



Signature 




31/10/2002 



24/01/2005 



28/10/2005 



17/01/2006 



CONFIDENTIE, 



^ 



LNDD 0832 



LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date : 17/01/2006 
1/4 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/TRMS 



Documents utilises : E-TE-OpC, I-VOL-Ol. I-EX-06, 1-EX-Ol, I-EX-08 etI-TRAC-03C 

Rempltr la fiche de preparation - confirmation / centre expertise en CPG/aSMRI E-TE-03C 

Qb^^^^^ Materiel Reactifs et prodiiit. 



Prise d'essai selon I-VOL-01 
8 ml maximuni par tube 



Centriiugation 5 niiriutes 



Transvaserle sumageant dans tube 

pr^lablement identifies 

(GfI-TRAC-03C) 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-06 



Evaporation k sec 



Aj outer 1.5 ml de tampon phosphate 
pH = 6.S 



Agiter jusqu'a dissolution completT] 



Aj outer 2 gouttes de 
P-glucuronidase 



Boucher et agiter 1 seconde 



Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Biohitl -5ml 
Cones Biohit 

Centrifiigeuse 4000 tr/min 

Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Pasteur 



Cartouches Bond Elut C18 500mg 
Tuhes Kimbles 16x100 mm 

Bain a sec a 60°C 

Dispensette 

Vortex 
Comptegoutte 



Bouchons Zymarck 
Vortex 



Hydrolyser 1 hOO a 55°C | Etuve 



Centrifugatio n 5 minutes | Centrifugeuse 4000 tr/min 



Transvaser le sumageant dans 

tubes prealablement identifies 

(cfI-TRAC-03C) 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
scion I-EX-07 



Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Pasteur 



Cartouches Bond Elut CI 8 200mg 
Tubes Kimble 13x100 mm 



Evaporation a sec ~\ Bain k sec a 60°C 



APPLICABLE le 
^ 9 JAN. 2006 



ASSURANCE QUALITY 
LNDD 



Azote 

Tartipon Phosphate pH = 6.5 
Chambre froide a +4°C (cf M-P-05) 



P-glucuronidase 
Chambre froide a +4°C 



CONFIDENTI, 



Azote 



% 



LNDD 0833 



LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date :17/01/2006 

2/4 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/TRMS 



Operations 



Dissoudre et reuriir dans un tube 
les extraits du meme echantillon : 

Mettre de cote un tube sec 
Ajouter 500 nl d'ac6tonitrile dans 
les autres tubes et agiter 10s avant 
de les transvaser dans le tube sec 



Rincer les tubes transvas6s avec 
SOOjil d'acetonitrile 



Evaporation k sec 



Ajouter 50 \x\ de pyridine 
Ajouter 50 nl d'anhydride ac^tique 



Reprendre par rotation leg^re du 

tube en position quasi horizontale 

Agiter 5 secondes et boucher 



Denver le tube bien feme IhOO 

a 60°Cou laisser 
une nuit a temperature ambiante 



Evaporation a sec 



Ajouter 1 ml d'acetonitrile 
Agiter 10 secondes 

Ajouter 1 ml d'eau ultrapure 
Agiter 10 secondes 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-08 



Evaporation a sec des fractions 

Fl (environ 2h0d) 

F2 (environ lh30) 

F3 (environ 45min) 



Materiel 

Pipettman de 1 ml 
Pipette pasteur 
Vortex ■ 



Reactifs et produits 

Acetonitrile 



Pipettman de 1 ml 
Pipette pasteur 

Bain a sec k eCC 



Ac6tonitrile 



Azote 



Pipettman de 50 nl - Cones Greincr Pyridine d^ss^chee 

Vortex Anhydride acetique > 99% 



Vortex 



Bain k sec a eO'C 

ou 

Portoir a tube's sous hotte 

Bain iseck eO^C 

Pipette Biohit 1-5 ml 
Cdnes Biohit 

Vortex 

Cartouches Baker C18 500 mg 
Tubes kimble 13x100 mm 

Bain a sec k 80°C 



coHfmmEL 



Azote 

Acetonitrile 
Eau ultrapure-. 



Azote 



3 



LNDD 0834 



LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version .: C 
Date :17/01/2006 

. 3/4 



J^^TABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR or/r/TPMc 



Traitement des fractions Fl, F2 et F3 



Operations 



Ajouter le SI selort I-VOL-01 



AjouteriOO \i\ d'acetonltrile 



Reprendre par rotation legere du 
tube en position quasi horizontale 



Centrifiigation 5 minutes 



Transferer dans les vials 

prealablement identifies 

selon I-TRAC-03C 



Evaporation a sec 



Reprendre dans de ITiexane 
selon I-VOL-01 



Sertir et Agiter 10 secondes 



Materiel 



Rfactifs et produits 



Seringue Hamilton de 50 nl ou de 100 Androstanol acetate H67 200 ng/ul 
HI selon le volume abute ^'^ 



: ajoute 

Pipettman reglable de 200 \il 
Cones Greiner 



Centrifogeuse 4000 tr/min 

Vials en verre avec insert 300 pi 
ou vials en verre de 1 .5ml 
■ selon le volume 



Ac^tonitrile 



oomDEHmi 



Bainaseca60»C Azote 

Pipettman reglable de 200 hI ou 1 ml Hexane 

Capsules a sertir - Vortex 



Apres analyse GC/MS ; 



Reajustement du SI si nScessaire 

(Cf. I-VOL-01) 

Agiter 10 secondes 



Evaporation a sec 



Reprendre dans de ITiexane 
(Cf I-VOL-Ol) 



Seringue Hamilton de 50 ^l Androstanol acetate H67 0.2mg/ml 

ou de 1 00 nl selon le volume ajoute 



Bain a sec a 60°C 



Pipettman reglable de 200 nl ou 1ml 



Sertir et Agiter 10 secondes | Capsules a sertir - Vortex 



Azote 
Hexane 



10 



LNDD 0835 




MODE OPERATOIRE 



) 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date : 17/01/2006 
4/4 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/mMS 



Action 



redige par 



vdrifi6 par 



verifie par 



Personne concemee 



Cynthia MONGONGU 



Date 



16/01/2006 



Signature 



approuve par 



N° Version 



1 



B 




Creation du document. 



Modification des quantites de SI et d'ACN, ajout d'une remarqucsur 
rimportance de la rotation des tubes 



A -->Passage de projet en document valide : modification 
temps/temperature ac^tylation 



changement de-cartouche pour la premiere extraction 

addition d'une nouvelle firaction d'analyse 

reunion des aliquots d'un meme echantillon avant derivation 

I'evaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E- 

INFO du 10/05/04) 



14/10/2002 



04/02/2004 



16/07/2004 



changement de cartouche pour la premiere extraction 

addition d'une nouvelle firaction d'analyse 

reunion des aliquots d'un meme Echantillon avant derivation 

I'evaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote fE- 

INFO du 10/05/04) 

changement SE en SI et ajout analyse GC/MS avant GC/C/IRMS 



17/01/2006 



COHFlDEHJi 



11 
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INSTRUCTION 



:: ■ ^ J 

Codification : I-EX -06 
Version : C 
Date : 06/02/2006 

1/3 



PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Application : 

Duree d'extraction pour un tube; 

Tube utilise: 

Type de cartouche utilisee: 



IrmsO.spe 

13.30inin 

Kimble 16x1 OOmm 

Bond Elut C18 Varian 500mg/3ml 



Documents utilisis: J-M-02, 1-N-02 



1. DISPOSITION PES SOLV ANTS 

Voie 1 : Methanol - 
Voie 2 : Eau ultrapure 
Voie 3 : Ac6tonitrile 
Voie 4 : Rien 
Voie 5 : Rien 
Voie 6 : Rien 
Voie 7 ; Rien 
Voie 8 : Rien 



/^SORANCEQUAUrfe 
LNDD 



CONFIDENTIEL 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a I'air libre 
2. LANCEMENT DE L'EXTRAGTION : 

Effectuer les puges eau, air et/ou solvant. Voir I-M-02. 

Positionner a droite les tubes a extraire et h gauche les tubes de recueil et placer les cartouches . 

L'ordre de passage est le suivant; 
Blanc urinaire 1 
Echantillon 1 
Blanc uriaire 2 
Echantillon 2 

Pour lancer I'extraction, voir I-N-02. 



{I 
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INSTRUCTION 



— :' ■■} 

Codification : I-EX -06 
Version : C 
Date : 06/02/2006 

2/3 



PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POXJR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



3- DESCRIPTION PES PRINCIPALES ETAPES DE L'EXTRACTTON : 



Etape 


Source 


Recueil 


Volume 
(ml) 


Ddbit (ml/min) 


Conditionnement colonne 


Methanol 


Poubelle 


3 


10 


Conditionnement colonne 


Eau ultrapure 


Poubelle 


3 


10 


Chargeraent ^chantillon 


Echantillon 


Poubelle 


8.5 


4 


Lavage 


Eau ultrapure 


Poubelle 


• 4 


la 


Sechage 


1 minute 


Elution 


Methanol 


Fraction 1 


6 


2 


Rinpage canule 


Eau ultrapure 


Canule 


2 


20 


Rin9age canule 


Methanol 


Canule 


2 


20 



CONFIDENTIEL 



15 
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INSTRUCTION 



Codificatioii : I-EX -06 
Version : C 
Date : 06/02/2006 

3/3 



PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



redigepar 



verifie par 



approuv6 par 



Personne concernee 



Cynthia MONGONGU 



Corinne BUISSON 




Jacques DE CEAURRIZ 



N° Version 



1 



B 



Motif 



Creation du document. 



Acceptation du projet passage en version A 



Revision biennale 

changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et 
d'elution 



Date 



30/04/2002 



24/10/2002 



Revision biennale 

changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et 

d'elution 

homog^neisation titre . ajout I-M-02 et I-N-02" 



31/08/2004 



06/02/2006 



CONRDENTE 



K 
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INSTRUCTION 



Codification : I-EX -07 
Version : D 
Date : 06/02/2006 

1/3 



DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



A 



Application : 

Duree d'extraction par tube : 
Tube utilise de recueil utilise ; 
Type de cartouche utilis6e : 



IrmslteiSpe 

16.30 min 

Kimble 13x100 mm 

Bond Elut Ci8 Varian - 200 mg / 3 ml 



Documents utilises : I-M-02, 1-N-02 



1. DISPOSITION PES SOLVANTS : 



Voie 1 : 


Methanol 


Voie2: 


Eau ultrapure . 


Voie3: 


Acdtonitrile 


Voie4: 


Rien 


Voie 5 : 


Rien 


Voie 6 : 


Rien 


Voie 7: 


Rien 


Voie 8 : 


Rien 



ASSURANCE QUALITY 
LNDD 



OOmDEHJi 



LeS'voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a I'air libre. 

2. LANCEMENT DE L'EXTRACTION : 

Effectuer les purges eau, air et solvant si n^cessalre. Voir I-M-02. 

Positionner k droite les tubes a extraire et disposer au niveau des recueils les tubes ISxlOOmm insures 
dans les tubes 16x1 00mm. 

L'ordre de passage est le suivant : 
Blanc uririaire 1 tube 1 
Blanc urinaire 1 ttibe 2 
Blanc urindre 1 .... 
Echantillon 1 tube 1 
Echantillon 1 tube 2 
Echantillon 1 .... 
Blanc urinaire 2 tube 1 
Blanc urinaire 2 tube 2 
Blanc urinaire 2 .... 



1^ 



LNDD 0840 




INSTRUCTION 



) 



Codification il-EX -07 
Version : D 
Date : 06/02/2006 
2/3 



^^"^'^fn^f ^^tm™^^^^ SUR phase SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 

L origine pes metabolites pe la testosterone par GC/C/TRMS 



Echantillon 2 tube 1 
Echantillon 2 tube 2 
Echantillon 2 .... 

Placer les cartouches et lancer I'extraction selon I-N-02, 



3. PESCRIPTION pes PRTN riPALES FT APES PE L'SXTRACTTON • 



Etape 



Conditiohnement colonne 



Conditionnement colonne 



Chargement Echantillon 
Preparation du melange 20% 



Lavage 



Preparation du melange 30% 
Lavage 



Sechage 



Elution 



Rin9age canule 



R.in9age canule 



Source 



Methanol 



Eau ultrapure 



Echantillon 



Acetonitrile/Eau ultrapure 



Acetonitrile / Eau ultrapure 20/80 
Acetonitrile / Eau ultrapure 



Acetonitrile / Eau ultrapure 30/70 



Recueil 



Poubelle 



Poubelle 



Poubelle 



Mixer 



Poubelle 



Mixer 



Poubelle 



1 minute 



Acetonitrile 



Eau ultrapure 



Methanol 



Fraction 1 



Canule 



Canule 



Volume 
(ml) 



0.8/3.2 



0.6/1.4 



Debit 
(ml/mtn) 



10 



10 



30 



30 



20 



20 



CONFIDENTIEL 



1/ 



LNDD 0841 
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INSTRUCTION 



Codification :I-EX -07 
Version : D 
Date : 06/02/2006 
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DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES PE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 




N" Version 



1 



B 



D 



Motif 



Creation du document. 



Acceptation du projet passage en version A 



Revision biennale 

changement des volumes de lavage et.d'elution 



Reajustement de I'extraction 



Reajustement de I'extraction 

D:homogeneisation du titre, ajout I-M-02 et I-N-02 



Date 



30/04/2002 



24/10/2002 



31/08/2004 



22/04/2005 



06/02/2006 



CONFIDENTI, 



It 
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INSTRUCTION 



Codification : I-EX -08 
Version : C 
Date : 08/09/2005 

1/3 



TROISIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



^pEcation : 


irms2te.spe 


Duree d'extraction povruntube : ' 


4Mmm 


Tube utilise : 


Samble 13x100 mm 


Type de cartouche utilis6e ; 


Baker Cis 


Volume de la cartouche : 


500mg/3mi 



1 -DISPOSmON DES SOLVANTS 



Voiel: 


Methanol 


Voie2: 


H2O (ultrapure) 


Voie3: 


Acetonitrile 


Voie4: 


Rien 


VoieS: 


Rien 


Voie6: 


Rien 


Voie7: 


Rien 


VoieS: 


Rien 



ASSURANCE QUALITY 
LNDD 



oommiiB 



Les voles 4, 5, 6, 7 et 8 restent h lair Hbre. 



2- LANCEMENT DE LA SEQUENCE D'ANAL\BE : 

Eflfectuer les purges eau, air et solvant siriScessaire (cf I-M-02) 
Lancer lextraction seton I-N-02 

Positionner a droite les tubes h extraire et a gauche les tiiaes 61uats. 

Utiliser Is gros rack, disposer au laveau des recevdls les tubes 13x100 mm inseres dans des tubes 

16x100 mm et placer fes echandBons dans lordre suivant : 



\i 
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Codification : I-EX -08 
Version ; C 
Date : 08/09/2005 

.2/3 



TROISIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Tubes des.^chantiDons 



Blanc urinaire 1 



Espace Ifore 



Tubes desrecueib 



Blanc urin^ 1 fractionFl (metabolites de la cortisone et du cortisoQ 



Espace libre 



Ecbantiifonl 



Espace Hjre 



Blanc vffinaire 1 fraction F2(Keto) 



Blanc virinafre 1 fraction F3 (Diol) 



EchantiUonl fractfonFl (metabolites de la cortisone et ducortisoF) 



Echantilton 1 FractionF2 (K6to) 



Espace tbre 



Echantilton 1 Fraction F3 (DJoip 



Placer les cartowhes en laissant deux interVaHes de libre entre chaque cartouche et cliquer 



ensuite sur RUN MONITOR puis sur RUN du modute choisi 
3 - EXTRACTION SUR CARTOUCHE : 



CONFIDENTI 



Etape 


Solvant 


Recueil 


Volume (ml) 1 


Debit (ml/min) 




Conditionnenient cotonne 


MeOH 


Potibelte 


5 


10 




Conditionnement cotonne 


H2O 


PoiibeBe 


5 


10 




Chargement echantilton 


EepriseCa3CN-KbO5(V50 


PoubeBe 


2,5 


4 




Preparation melange 30% 


CH3CN-H2O 


Mixer 


1,8/4,2 


30 




Lavage 


CH3GN-H2Q 30/70 


PoubfeDe 


6 


2 




Preparation melange 40 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


2,4/3,6 


30 




Lavage 


CH3CN-H2O 40/60 


PoubeBe 6 


2 




Fr6patation melange 50 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


3/3 


30 




ElutionFl 


CH3CN-H2O 50/50 


Fractionl 


6 


2 




Preparation melange 50% 


CH3CN-H2O 


Mixer 


1/1 


30 




EiitionFl 


CH3CN-H2O 50/50 


Fractionl 


2 


2 




Preparation melange 75 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


4,5 / 1,5 


30 




ElutionF2 


CH3CN-H2O 75/25 


Fraction 2 


6 ' 


2 




Preparation melange 75 % 


GH3CN-H2O 


Mixer 


2,4/0,8 


30 




Lavage 


CH3CN-H2O 75/25 


PoiibeBe 


3,2 


2 




ElutionF3 


CH3CN 


Fractions 


4 


2 




Rinfage Canute 


H2O 


Canute 


2 


30 . 




Lavage 


MeOH 


PoubeBe 


2 


30 


_ 



(a 
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Codifieation : I-EX -08 
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TROISIEME EXTRACTION SUR PHASE SOUDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



redig6 par 



verifie par 



v6rifi6 par 



approuve par 



•Persojme' cbbeencl'^e' • 






Cynthia MONGONGU 



Caroline BASTIEN 



Adeline MOLINA 



Jacques DE CEAURRIZ 



EVOLUTIONS 




N" Version 


Motif 


Date 


1 


Creation du document. 


30/04/2002 


A 


Acceptation du projet passage en version A 


02/10/2002 


B 


Revision biennale 

analyse d'une troisifeme fraction 


31/08/2004 


C 


Elimination d'une interference dans la fraction Fl- Chaugernent titre 08/09/2005 
pour homogeneisation ' 



CONFIDENTIEL 



> 
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LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification :. E-TE-03C 
Version: G 
Date: 17/01/2006 
1/4 



FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GG/C/IRMS 



Mode operatoire d'extraction: 



M-EX-24 



Echantillon : 



K iJLSHJL^ 



Sexe : ' M 



Mise k I'ambiant de r^chantillon : Date : 



V'^\on\o^ 



Heure : 



\o\\3Q 



Prise d'essai: 



Volume: 



J4 mL 



Heure: 



loVi^-o 



Paraphe: 






Date- 


Appareil 


Temperature en "C 


Valeur lue 


Paraphe 


pH . 


V %\<iH\ <3q. 


pHinet n° : 4 


. Ji\x^ • 


S,\J^ 


_4^ 


Densite 


* %\-aH\o^ 


■ Refract n°: jb 


^^^^H 


V,OU3| 


HE 



Blanc urinaire : 



Pool <v 



Density : 



VOJ-M 



Prise d'essai ; 



\eniL 



Paraphe:. 



Jfo. 



Preparation de I'^chantillon 




*DLU: date limite d'utilisation 



A 



■BHBBBBHinBga 
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ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-03C 
Version : G 
Date: 17/01/2006 
2/4 



FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / GONTRE EXPERTISE EN 

GC/G/IRMS 



Operation 



Evaporation 



li\oH\oq- 



l^\^\'0 



Stockage a 
4°C 



Acetylation 



Evaporation 



Bain a sec (BSE) : SJL\ 




^«\o^^^o<v 




Date 



Heure de d6but 



Recupere a 




Identification du materiel utilise 



DLU* Anhydride ac^tique : wVjj^-^ 
DLU* Pyridine : \j.\ ixjo^ 
B ain h. c o o (BSE) ■: 
ou Temp6rature ambiante 



Paraphe 



4n 



Analyse par CG/MS 





Fraction Fl 


Fraction F2 


Fraction F3 


Volume SI (^i) 


• db 


Aq 


Jj 


Volume liexane ((xl) 


\Qo 


Moo 


\oo 



^ 



SB 
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ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-03C 
Version: G 
Date: 17/01/2006 
3/4 



nCHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONPIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 




Ant res operations (dilution, reinjection. , ,) 



Operation 



Date 



Heure de. dibut 



''^■sT.-*ji.-eix7.Cixrtiraii ■ 



R^cupere ^ 



Identification du materiel utilise 



,*' -it-.*Jr^»--.»irT! 



Paraphe 



Analyse par GC/C/ERMS 





Fraction Fl 


Fraction F2 


Fraction F3 


Volume total SI prelevd (jil) 


a 


«+o 


A) 


Volume final hexane (jil) 


Jo5- 


Hoo 


tJjO 



/3 



MSSBSSBB^BBA 



^^^^g 
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Codification : E-TE-03C 
Version: G 
Date: 17/01/2006 
4/4 



F-ICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFERMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 



Operation 



Date 



Heure de d^but 



R6caper6 a 



Identification du materiel utilise 



Paraphe 




Atitres operations (concentration, dilution, reinjection...) 



Operation 









Date 



^'^Wh \c\ 



t.^loH\o-^ 



.Heui-eded6but 



\%\^\K 



\SVv5' 



R6cuper6 a 



ISVlS 



•I 'ikvo 



J^ i.* •■ - tfcKmne'A « » 



Identification du materiel utilise 



Paraphe 





. J jrv* . .^-t-r. 



Hearts n" : 



Cet enregistrement est a mettre dans le dossier de confirmation de I'echantillon 



iM 
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LNDD 


MODE OPERATOIKE 


Codijacation : M-EXMIX-05 
Version : B 
Date :09/05/2006 
1/2 


METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE 


1. Preoaration du Mix Acetate pour la GC/MS: 

O|oerations Materiel 


R£actif et produits 


Prelever 100 jil de la solution Mix 

Acetate 
et transferer dans un vial h insert 


Vials en verre avec insert 
300^1 


Solution Mix Acetate 
(CH-Fr.l) 




Bain h sec h 60°C 




Evapora: k sec 


Azote 






Reprendre dans 100 jxl d'hexane 


Pipettman regleage de 100 nl 
C6nes Greiner 


Hexane 






CONFIDENTIEL 


Sertir 
Agiter au vortex 


Capsules & sertir • 
Vortex 


2. Preparation du Mix Cal A'cetat 


e Pour la GC/C/mMS: 




Operations 


Materiel 


Rfiactifet produits 


Prelever 50 ^1 de la solution Mix 

Ca1Ac6tate 
et transferer dans un vial a insert 


Vials en verre avec insert 
300jil 


Solution Mix Cal Acetate 
(CH-Fr.l) 




BainisecaeOX 




Evaporer 4 sec 


Azote 






Reprendre dans 50 jil d'hexane 


Pipettman regleable de 100 \il 
CSnes Greiner 


Hexane 








Sertir 
Agiter au vortex 


Cs^ules a sertir 
Vortex 





1 \ 5 HAl zoos] 



ASSURANCE QUALITY 
LNDD 



^S 



r' 



LNDD 0850 



LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EXMIX-05 

Version : B 
Date :09/05/2006 
2/2 



METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE 



j^^fffxn-:-?^^'-^'^-^ 


iWl^l^^^Ei?^":'^^^^ 


30l^e^^tl^'|^='*^'j?^^ 


.^IS^gS^^li^;?^^ ••.•• 


r6dig6pat 


CyiithiaMONGONGU 


09/05/2006 


|^i<fj?:> 


v6rifi6 par 


CoriimeBUISSON 


09/05/2006 


f^i^^^ /^^ 


verifie par 


Avir^Ue LAURENT 


09/05/2006 




5^-r 




f !i\ 


approuv6 par 


Jacques DE CEAURBT7, 


09/05/2006 


/In 


m^ 



z 



W^^0W0'-MM-lk 



TT 



N° Version 




Motif 


1/ 


Date 


A 


Creation du document ^ 


17/01/2006 


B 


ajout du mix cal acetate 


09/05/2006 



CGNFIDENTIEL 



c^ 



LNDD 0851 



LNDD 0852 



LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codificatibn : M-AN-52 
Version : A 
Date :28/10/2005 
1/2 



ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALITAITVE DES METABOLITES DE LA 
TESTOSTERONE ETDE SES PRECURSEIJRS 



ASSURANCE QUALITY 
LNDD 



APPLICABLE le 



28001,2005 



COLONNE 




Type: 


DB17.MS JW Scien 122.4732 


Longueur: 


30m 


Diam^tre interne: 


0,25nim 


Epdsseur du film: 


025\im- 


INJECTION 




Mode: 


SpMess (insert splitless) 


Temperature injecteur: 


280''C 


Volume inject6: 


1^1 


Solvants de ringage ALS: 


Solvant A: Acetonitrile 




SolvantB:Hexane 


CONDITIONS GC: 




Temperature initiale: 


VCC pendant Imin 


Gradient de temperature: 


70->270°Ca30''C/min 




270°C.pendant 12 min 




270-^300''Ca.lO°C/min 


Temperature finale: 


300°C pendant 3 min 


Temps d'analyse; 


25 ,67 min 


Temps d'^uUibrage de la colonne: 


0.5 min 


Pression constante: 


Ajuster le SI k 10.7 min (+/-0.5nmi) 


Temperature de la ligne de trausfert 


300''C 


CONDmONS SM: 




Solvent delay: 


9 min 


Ten^6rature quad: 


150"C 


Temperature Source: 


230''C 


Fichier tune: 


Autotune 


Mode d'acquisition: 


Full scan 50-550 uma 



CGNFIDENTIEL 



•tf 



LNDD 0853 



LNDD 



MODE OPIERATOIRE 



Codificaubia : M-AN-52 
Version : A 
Date :28/10/2005 

2/2 



ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALITATIVE DES METABOLITES DE LA 
TESTOSTERONE ET DE SES PRECURSEURS 




N° Version 



Motif 



Creation du document 



Date 



28/10/2005 



comomiEL 



n 



LNDD 0854 



Sequence Name: C:\MSDChein\l\sequence\2007\Avril07\1904.S 
Comment : 

Operator: 49 

Data Path: D:\MSD22\2007\AVRIL07\1904\ 
Top Pre-Seq Cmd: 

Instrument Control Pre-Seq Cmd: 
Data Analysis Pre-Seq Cmd: 

Top Post-Seq Cmd: 

Instrument Control Post-Seq Cmd: 
Data Analysis Post-Seq Cmd: 



Method Sections To Run 
(X) Full Method 
( ) Reprocessing Only 



On A Barcode Mismatch 
(X) Inject Anyway 
( ) Don't Inject 



Line 




Sampl 


e Name/Mi 


sc Info 




1) 


Calibration 


1 












Datafile 




1904MixAc01 








Method 




MAN_52 








2) 


Calibration 


2 












Datafile 




1904MixAc02 








Method 




MAN 52 








3) 


Blank 


3 


BlulF3 


MAN 52 


Blu 1 F3 




4) 


Sample 


4 


428f3 


MAN 52 


A 825428 


F3 


5) 


Blank 


5 


BlulF2 


MAN 52 


Blu 1 F2 




6) 


Sample 


6 


428f2 


MAN 52 


A 825428 


F2 


7) 


. Blank 


7 


BlulFl 


MAN 52 


Blu 1 Fl 




8) 


Sample 


8 


428F1 


MAN 52 


A 825428 


Fl 


.9) 


Blank 


9 


Blu2F3 


MAN 52 


Blu 2 F3 




10) 


Sample 


10 


856f3 


MAN 52 


A 993856 


F3 


11) 


Blank 


li 


Blu2F2 


MAN 52 


Blu 2 F2 




12) 


Sample 


1-2 


856F2 


MAN 52 


A 993855 


F2 


13) 


Blank 


13 


Blu2Fl 


MAN 52 


Blu 2 Fl 




14) 


Sample 


14 


856F1 


MAN 52 


A 993856 


Fl 



Sequence v^rifide par : .iiitfezr. 
Remarques : „ ^^ 



Last Modified: Thu Apr 19 14:04:12 2007 
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D:\Msd22\2007\Avrll07\1904\1904MlxAc01.D 



Data File Name 1904MixAcO1.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avinl07\1904\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/19/2007 12:02 
Acq. iWethod File MAN_52.IVI 
Sample Name IVlix Ac 50 
Vial Number 1 

Misc Info Mix Ac6tate 002 SOng inject§ 



Temps de retention, temps de retention relatifet target Signal fMH 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


. Target Sianal 


Taraet Resoonse 


5a Andrbstanol AC 


10.67 




258 


10,836,103 


Etiocholanolone AC 


14.29 


1.339 


272 


20,230,020 


Androsterone AC 


14.54 


1.363 


272 


33,688,913 


5b Androstan 3a 17b diol dlAC 


15.10 


1.415 


256 


19,401,920 


5a Androstan 3a 17b diol dlAC 


15.47 


1.450 


316 


24.332.804 


11 KetoEtiocliolanolone AC 


16.96 


1.590 


271 


24,856,944 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


19.02 


1,78? 


284 


23,256,614 



M2 signal 



rS* ©*(!«« 



Name 



Hiocrwianoione 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol dlAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocliolanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAQ 



. Q1 signal 



Q1 Response Q1 Ratio 




11,646408 
■•12:^1^^ 
14,550.597 
16,838,134 
15.152.584 
22,132,402 
13.352.599 



^Sf'SiS 



43.2 
86.8 
62.3 
89.0 



iss^'r ^s^.'???'t*«» .-• 



*v»3 



M3 signal 



Name 


Q2 signal 


Q2 ResDonse 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


6.399,700 


59.1 


Etiochiolanolone AC 


■ 201 


8.027,361 


39.7 


Androsterone AC 


218 


10.490.644 


31.1 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


15.236,782 


78.5 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


■ 12,531,331 


51.5 


11 KetoEtiocholanoloneAC 


286 


14.422,066 


58.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 


6.437.356 


27.7 



Page 1 of 2 



C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN62.CRT 



4/19/2007 12:45 PM 



30 



LNDD 0856 



D:\IVIsd22\20O7\Avril07M9O4\1904MixAcO1.D 



5a Androstanol AC 



I — 


SKraissi-asE 
/ 







Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 



is2Ka'|a|ST|-wis|ja-T8j'i583Mr^fflr 



JUS ^^^^Mi'^^m 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 




!3 jasi g5r«s is-m -.ssst^it 



^s>ijf>m^^^^:i^f-^^i*!.'yiit^tk' 



1 1 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 





ssaisasBtsa i^^ssis ■ 






\ 






A 






■ /\ 




JI 


J/\ 




» -<«» ,*« .-«, ,-.-. ,-« ^,, «■- «-, 
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i' 



LNDD 0857 



D:\Msd22\2007\Avril07\1904\1904IVllxAc02.D 

Data.FileName 19041\/lixAc02.D 
Data File Path D:\Msd22\2007V\vril07\1904\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/19/2007 12:33 
Acq. Metliod File MAN_52.M 
Sample Name Mix Ac 1 00 
Vial Number 2 

Misc Info Mix Acitate 002 lOOng injects 






Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (Ml) 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet Response 


• 5a Androstanol AC 


10.67 




258 


21,099.180 


Etiocholanolone AC 


14.32 


1.342 


272 


38,243.693 


Androsterone AC 


14.58 


1.366 


272 


63.571,517 


51? Androstan 3a 17b did dlAC 


15.13 


1.418 


256 


37,961,866 


5a Androstan 3a 17b did diAG 


15.51 


1.454 


316 


49.942.763 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


17.02 


1.595 


271. 


48,955,423 


5b Preanan 3a 20a diol dlAC 


19,08 


1.787 


284 


46.424.780 



M2 signal 



Hiift^ti-i 



Name 


Q1 sianal 


Q1 Response 


Q1 Ratio 




5a Andro^an^jj^^^..j, .j 
Etiocholanol^ii^ " ' ^ 




.....^2.498,847 . 
24;6>2,655- 


106.6 

■ -64:6*^^^ 


^Tf-'-v.'^** 


Androsterone AC 


257 


27,963.794 


44.0 




5b Androstan 3a. 17b did diAC 


316 


33.982,361 


89.5 




5a Androstan 3a 17b did diAC 


241 


29,734.044 


59.5 




1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 


41,649,325 


85.1 




5bpreqc\an?^2p9dfoldiAC 


269 


26.532.877 


57.2 





•.■y.ji>fj;f_-;^''t. 



M3 signal 





Name 


02 sianal 


Q2 Response . 


02 Ratio 




5a Androstanol AC 


204 


12,223,233 


57.9 




Etiocholanolone AC 


201 


15.136.571 


39.6 




Androsterone AC 


218 


19.689,948 


31.0 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


29.499,659 . 


77.7 • 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


25.199.810 


50.5 




1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 


29,014,443 


59.3 




-Sb^reanan 3a 20a diol diAC 


344 


12.573.886 


27.1 
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5a Androstanol AC 




Etlocholanolone AC 






ES5«>.Ka-?!SES.B5'5^^^e « 




= 


S I 






A 1^ 


■3b— ;,r— 



Androsterone AC 



— 




i 





Sb Androstan 3a 17b diol diAC 



•''H'Si^?'^-^ 



s J5a« gJKI £ |j?;5a' 3^3!^S5:P. 




t-'wpn;'**®^ aj» (SirtsiiJ-f 



5a Androstan 3a 17b diol diAC 




S la^ isJs fs SSJ® • IsSa—SE-B 




-V-3i?S*''^j!sf'^."-' r'Kw^%';;j5»;*<l!. •;;.•■<-• t; 



1 1 KetoEtiocholahoione AC 



TZZ 


p 


I 





5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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LNDD 0859 



D:\Msd22U!007\Avrit07\1904\Blu1F1.O 

Data File Name BlulFlD 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1904\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/1 9/2007 1 6:20 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name Blu 1 F1 
Vial Number 7 

MIsc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 1 dans IOOjjL" 











. -U-A 



Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (MP 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet ResDonse 


5a Androstanol AC 


10.66 




258 


3,830,829 


Etiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan-3a 17fa diol diAC 


0.00 


0.000 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


316 





11 KetoEtiocholanoione AC 


16.92 


1.586 


271 


15,943,177 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


o.po 


0.000 


284 






M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 Response 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


4,086,209 


106.7 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


• 241 





0.0 


1 1 KetoEtiocholanoione AC 


191 


14,026,682 


88.0 


5b Preanan .3a 20a diol diAC 


2?9 





9,9 



M3 signal 



Name 


Q2 sianal 


Q2 Response 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


2.193,587 


57.3 


Etiocholanolone AC 


201 





0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





• 0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





.0.0 


1 1 KetoEtiocholanoione AC 


286 


9.416,163 


59.1 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 





0.0 
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D:\Msd22V2007\Avril07M904\Blu1F1.D 



5a Androstandl AC 




Etiocholanolone AC 






=: 


^^^Ms^n 


issiSJ 




T«0 


l\ 1 








■An. Ji 




11 It ' 


•a 


iiil ll^ 




i 


, 


...— ...~ ,.:.o ,.:,. «:™ w*. 


IH'AD ^-4:ae i 


JUi ™i;»i! 



Androsterone AC 




Sb Androstan 3a 17b diol dIAC 



5a Androstan 3a 17b diol diAC 








eexz^iscsp^^isi:!! 








imJLk 


M 






— '•^— *— " "" "*■"■ '"— -^ 





11 KetoEtjocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol dIAC 
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D:\Msd22\2007\AyrilOni904\428F1.D 

Data File Name 428F1.D 
Data File Patli D:\IVIsd22\2007\Avril07\1904\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/19/2007 16:52 
Acq. Method File MAH_52M 
Sample Name A 825428 F1 
Vial Number 8 

Misc Info A 825428 Fraction 1 dans IOOmL 



lUL 



r Mu ^ 



Temps de retention, temps de ritention relatif et target Signal (M1> 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Siana! 




5a Androstanol AC 


10.66 




. 258 


1.722.769 


Etiociiolanolone AC 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


316. 


" 


1 1 KetoEtiocholanblone AC 


16.88 


1.583 


271 


5,311,477 


5bPreanan3a20adioldiAC 


0.00 


0.000 


284 






IVI2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 Response 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


■1,906.035 


110.6 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b dioi diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


1 1 KetoEtiociiolanolone AC 


191 


4,833,424 


91.0 


5t?,P,r?qp9n???(??<;i|9NiAC 


269 


9 


9-9 



M3 signal 



Name 


Q2 signal 


Q2 ResDonse 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


1,134,294 


65.8 


Etiocholanolone AC 


201 





0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





0.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 


3,151,672 


59.3 


5bpreqnap3a20adioldiAC 


344 





p.o 
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D:\Msd22\2d07\Avril07\1904U28F1.D 



Sa Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 



~ 


J 


Si JKS S«-55 5 j3?!Sr SiSiS 


i 

V 



5a Androstan 3a 17b diol diAC 



,_. 


1 sss^sass 


sitmumin 


i 







11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnafi 3a 20a diol diAC 
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LNDD 0863 



D:\Msd22\2007\Avril07\1904\Blu1F2.D 

Data File Name Blu1F2.D 
Data File Path D:\IVIsd22\2007\Avril07\1904\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/1 9/2007 1 5:1 6 
Acq. Method File IWAN_52,M 
Sample Name Blu 1 F2 
Vial Number 5 

Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 2 dans 400|jL 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal IMi) 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


TaraetSianal 


Taraet ResDonse 


SaAndrostanolAC 


10.67 




258 


12,085,252 


Etiocholanolone AC 


14.34 


1.344 


272 


47,370.855 


Androsterone AC 


14.62 


1.371 


272 


96,930,811 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


256 





5a Androstan 3a 17b diot diAC 


. 0.00. 


0.000 


316 





11 KetoEtiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


271 





_5b Preqnan ?a 2p? c|io| c^JAQ 


0,09 


9,P99 


284 






M2 signal 



Name 


Q1 sional 


Q1 ResDonse 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


13,002,783 


107.6 


Etiocholanolone AC 


257 


■29,985,261 


63.3 


Androsterone AC 


257 


41,786,773 


43.1 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 





0.0 


5b Preanan 3a 20a dioldiAC 


2?9 


9 


9,9 



M3 signal 



Name 




Q2 ResDonse 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


7.194,480 


59.5 


Etiocholanolone AC 


201 


18.555,920 


39.2 


Androsterone AC 


218 


29,912.107 


30.9 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





0.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 





0.0 
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D:\Msd22\2007\Avri(07\1 904\Blu1 F2.D 



5a Androstanol AC 





- 







Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b A ndrostan 3a 17b diol diAC 



n 






5a Androstan 3a 17b diol diAC 


== 


ISKrS5S3sH!5SJH!'BSlp5S 


zn 


mLJL 







11 KetoEtioclioianolone AC 




~= 5st5 sssffi s si-iis smut 







5b Pregnan 3a 20a diol diAC 



!H 


SSsSiSSfsiJHJJSSSEI^ 




M " 




ft,AVU 
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LNDD 0865 



D:\Msd22\2007\Avril07\1904\428f2.O 

Data File Name 428e.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1904\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/19/2007 15:48 
Acq. IVIethod File MAN_52.M 
Sample Name A 825428 F2 
Vial Number 6 

IWisc Info A 825428 Fractiorj^datvs 400mL 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (IVlli 



Name 


RetTimfi 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet ResDonse 


5a Androstanol AC 


10.66 




258 


5,037,850 


Etiocliolanolone AC 


14.27 


1.339 


272 


17,075,369 


Androsterone AC 


14.54 


1.364 


272 


33,294,729 


5b Androstan 3a 17b diol dlAC 


0.00 


0.000 


256 . 





5a Androstan 3a 17b diol dlAC 


0.00 


0.000 . 


316 


- 


11 KetoEtiocholanolone AC 


.0.00 


0.000 


271 





5b Preanan 3a 20a diol diAC 


p,00 


0.000 


2?4 






M2 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Q1 signal 



243 
257 
257 
316 
241 
191 



Q1 Response Q1 Ratio 



5,442,898 
10,969,442 
14,407,521 










108.0 
64.2 
43.3 
0.0 
0.0 
0.0 
9,9 



B/13 signal 



Name 


Q2 sianal 


Q2 Response 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


2,947,517 


58.5 


Etiocholanolone AC 


201 


7,049,626 


41.3 


Androsterone AC 


218 


10,511.709 


31.6 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


. 256 





0.0 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol dlAC 


344 





0.0 
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5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 




5a Androstan 3a 17b diol dIAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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LNDD 0867 



O:\Msd22\2007\Avr1l0ni304\Blu1F3.D 



Data File Name Blu1F3.D 
Data File Patli D:\Msd22\2007\Avrii07\1904\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/1 9/2007 14:11 
Acq. Metliod File l\/!AN_52.M 
Sampie Name Blu 1 F3 
Vial Number 3 

IVIisc info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 3 dans lOOpL 




Temps de retention, temps de retention relatlf et target Signal (Ml) 



N^m? 



SaAndrostanolAC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Ret Time 



Rel Ret Time 



10.68 
0.00 
0.00 
15.14 
15.46 
0.00 
19-9^ 



0.000 
0.000 
1.417 
1.448 
0.000 
1785 



Target Signal 



258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



Target Response 

6,026.619 



• 
21.039,328 
5,975,063 

0. 
22.563.679 



M2slqnal 



Name 


Q1 signal 


01 ResDonse 


01 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


6.527,366 


108.3 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


18,407.966 


87.5 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


3.813,653 


63.8 


11 KetoEtiocholanolone AC 


191 





0.0 


,.5b.Pr.gmSn 3^,29^ <;|ip| ^JAQ 


■269 


13.005.926 


57.6 



M3 signal 



Name 


Q2 signal 




Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


3.547.450 


58.9 


Etiocholanolone AC 


201 





0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


16,238.982 


77.2 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


3,160,034 


52.9 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 


5.976.752 


26.5 
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Sa Androstanol AC 





T 
11 





Etiocholanolohe AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b dioi diAC 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 



jE 


1 








kV 


Ml 

»;- '"11 



Sb Pregnan 3a 20a diol diAC 
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D:\Msd22\2007\Avrll07\1 904U28f3.D 

Data File Name 428f3.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1904\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/19/2007 14:43 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name A 825428 F3 
Vial Number 4 

Misc Info A 825428 Fraction 3 dans lOOpL 



4 



^ 



^^v^ 



MIa^O. 



UlJU_^^ 



T^ l ^ l ^^ / i ^lf . Wj 



^A . -Ajy-. 



Temps de r6tention. temps de retention relatif et target Signal (MH 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet ResDonse 


5a Androstanol AC . 


10.66 




258 


2,516,038 


Etiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Aodrostan 3a 17b diol dlAC 


15.05 


1.412 


256 


4,151,528 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


15.42 


1.447 


316 


2,739.880 


11 KetoEtiocholanoloneAC 


0.00 


0.000 


271 





5b Preanan 3a 20a diol diAC 


18.94 


1.776 


284 


4,745,873 



M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 ResDonse 


01 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


2.739,448 


108,9 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


3,673,163 


88.5 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


1,754,908 


64.1 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 





0.0 


?b Pr?qn?n ?? 29^ ^(91 <}\j\q 


2?9 


?,7$?,?4? 


59-1 



M3 signal 



Name 


Q2 sianal 




02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


1,534.939 


61.0 


Etiocholanolone AC 


201 





0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


3.310,470 


79.7 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


1.395.556 


50.9 


11 KetoEtiocholanoloneAC 


286 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 


1,297,609 


27.3 
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5a Andrpstanol AC 



::n:: 


s.-.!S-s5!sa-as 


■^m-siS'S 




:iE 


- 


- 




n::: 


„ 11 


A 




',-f.-.v 



Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diot diAC 




5a Androstan 3a 17b diol dIAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 




Sb Pregnan 3a 20a diot diAC 
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a f I d 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-llC 
Version : A 
Date : 21/03/2007 
1/1 



VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRXJMENTALES EN CG/SM EN VUE 

D'UNE CONFIRMATION IRMS 



Appareil: Ascb^^ Date: \<\\oh\^-:v 

1 - Source d'ion isation et etancheite du sy stfeitiR 

MSD lonePou^igmajoritaire 

Abondance de I'ion 502 > 3% 

18/69 (H20), 28/69(N2), 32/69(02). 44/69 (002) < 10% 

Observations ; 



Oui 


Non 


Code op 


« 




Hq 


«< 




k<\ 


^ 




^'^ 



2- Conformity du Mix 













i-ichier 


Oui 


Non 


Code op 


Mix 


\«\oH. <\;^Ktoi 


»< 




M<=^ 


Mix 


X'VOM M^»,foAi 


»i 




H-c\. 


Mix 










Mix 










Mix 


- 








Ref 


■ 








Ref 










Ref 






■ 




Ref 










Ref 








— —^ , 



Observations 6ventuelles du responsable ; 



Cet enregistrement est a archiver dans le dasseur C-MA-Ech de I'appareil 



¥ 



LNDD 0872 



Thu Apr 19 10:39:43 2007 
C:\MSDCHEM\1\5973N\ATUNE.U 



597 3 Autotune 



Instrument: MSD22 



Mass 69.00 
Ab 422684 
Pw50 0.63 



66 71 



Mass 219.00 
Ab 351670 
Pw50 0.61 



216 



djx 



221 



Mass . 502. 00 
Ab 43541 
PwSO 0.61 



Ion Pol 

Emission 

ElEnrgy 

Filament 

Repeller 
lonFcus 
EntLens 
EntOf fs 



PFTBA 



POS MassGain 267 

MassOffs -10 

34.6 AmuGain 2187 

69. 9 AmuOffs 128 

1 Wid219 -0.042 

DC Pol NEG 

26.77 

90.2 HEDEnab ON 

14.0 EMVolts 2141 

19.07 

Samples 8 

OPEN Averages 3 

Stepsize 0. 10 



Zones : 

MS Source 230 Foreline 

MS Quad 150 



101 



I 1 r — 1 1 \ — I — 

500 505 



Scan: 10.00 - 700,00 Samples: 8 Thresh: 100 Step; 0.10 
112 peaks Base: 69.00 Abundance: 37.369 6" 



uu.- 
90 - 
















80- 








70- 








60- 








50- 










40- 










30- 










20- 












10 - 
















- 


■l Tl , 1 , 


— 1 L. 


J 




,,l ,1,, .1 














■ . • '1 




' 1 ■' 1 > 



100 



200 



300 



400 



-1 \ — I 
. 500 



600 



Mass Abund Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso Ratio 

69.00 373696 100.00 70.00 4161 1 li 

219.00 304128 81.38 220.00 12487 4.11 

502.00 39144 10.47 503.00 4225 10.79 



k^ 
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5973 Air and Water Check 



Inatrument: MSD22 

Thu Apr 19 11;49;49 2007 



Scan: 10.00 - 75.00 Samples: 8 Thresh: Step: 0.10 

67 peaks Base: 69.00 Abundance: 432000 

100 

95 

90 H 

85 

80 - 

75- 

70 - 

65 

60 H 

55 

50 H 

45 

40 

35 

30 

25- 

20 - 

15 

10 

5 H 





C: \MSDCHEM\1\5973N\ 



10 • 



T 1 1 

20 

Mass 
69.00 
18.10 
28.10 



30 



— T r- 

40 



50 



i 
60 



70 



Abund Rel- Abund Iso Mass iso Abund Iso Ratio 

432000 100.00 70.00 4626 1.07 

3671 6,85 19.10 61 1.66 

17856 4.13 29.10. 148 0.83 



Current Paraitis used: ATUNE.O 



Relative abundances: 



18/69 


= 0.85 


Water% 


28/69 


= 4.13 


Nitrogen% 


32/69 


= 1.28 


.Oxygen% 


4 4/69 


= 0.10 


Carbon Dioxide% 


28/18 


= 486.41 


Slitrogen/Water% 



t,? 
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ENREGISTREMENT 



Codification : 
Version : 
Date : 



E-FCR-09 
B 

20/09/2006 



1/3 



FICHE D- ANALYSE / RESULTA T ANA L YSE QUALITATIVE GC/MS POUR C ONFIRMATION g6 EHK^ 



Echantiilon : 



A 825428 



Tol6rances fixtes par TAMA ( document : WADA Technical Document - TD2003IDCR ) 
ToMrances sur le tr et !e trr : +/-1% ou +/- 0^ min (prendre la plus feible des deux) 



Pour les abondances relatives >50% ilestadmis 

25 <ab< 50% 
<25% 



+/- 10% (en absolu ) de variation 

+/-20%(enrelatif) 

+/- 5% (en absolu ) 






Calcul des abondances en : 



Tabulation; 



Surfiice: 



Hauteur; 



Statidard Interne: 



Tr (min) 



Fichier 



Mix 



10,67 



1904MixAc01 



Fraction Fl 



10.66 



428FI 



Fraction F2 



10,66 



428F2 



Fraction F3 



10,66 



428F3 



Substance caract6ris6e.: 



1 1 K6to6tiocholanolone AC 



Fichier ; 



428F1 




Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 







Echantiilon | 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr (min) 


Trr - 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


89,0 


58,0 


16.88 


1,583 


100 


91,0 


59,3 


79,0 


48,0 










99,0 


68,0 





X 


non 
non 
non 




X 




X 





Substance caracterisde : 



Etiocholanolone AC ) 




Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives ; 



oui 
oui 
oui 



X 


non 
non 
non 




X 




X 





tj9 
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ENREGISTREMENT 



Codification ; 
Version : 
Date: 



E-FCR-09 
B 

20/09/2006 



.lCHKD.ANALYSE/KKSIiLiATANALYSKOTTAT,nATiVEGC/MSI>oLrn^^A^^^^^^ 



Substance caract€ris6e : 



Androst^rone AC 



I Tol< 
I Tol( 



Tolerance basse 



Tolerance haute 



Tr (min) 
14,54 



Mix 



14,39 



14.69 



Trr 



1,363 



Ml (%) 



100 



1,349 



1,377 




Concordance des Tr : 
Concordance des trr : 
Concordance globale desabondances relatives : 



M2 (%) 



•43,2 



34,6 



51.8 



oui 
oui 
oui 



Fichier : 



M3 (%) 



31,1 



24,9 



37,3 



Tr(min) 



14,54 



428F2 



Echantillon 



Trr 



1,364 



Ml (%) 



100 



M2 (%) 



.43j3 



X 


■rioii'-i; 
iioii 
non 




X 




X 



pOHBCERTTHfe 



Substance caract^ris^e : |5b Androstane-3a,17b-diordiAC 




Concordance des Tr : 
Concordance des Trr : 
Concordance globale des abondances relatives : 



OUI 

oui 
oui 



X 


non 
non 
non 




X 




X 





Substance caract^risee : 



Sa Androstane-3a.l7b-diol diAC 



Tolerance basse 



Tolerance iiaute 



Tr(min) 



15.47 



15,32 



15,62 



Trr 



1,450 



1,436 



1,465 



Mix 




Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



M2 (%) 



62,3 



52>3 



72.3 



OUI 

oui 
oui 



Fichier : 



M3 (%) 



51.5 



41,5 



61.5 



Tr(min) 



15^42 



428F3 



Echantillon 



Trr 



1,447 



Ml ■(%) 



100 



X 


non 
non 
non 




X 




X 





M2 (%) 



64,1 



M3 (%) 



50,9 



Substance caract^risfe ; 



5b Pr6gnane-3a,20a-diol diAC 



Tolerance basse 



Tolerance haute 



Tr (min) 



19,02 



18,83 



19,21 



Trr 



1,783 



1,765 



1.801 



Mix 



Ml (%) 



100 



Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives ; 



Fichier : 



M2 (%) 




57,4 



47,4 



67,4 



OUI 

oui 
oui 



M3(%) 



27.7 



22,2 



33.2 



Tr(min) 
18.94 



428F3 



Echantillon 



Trr 



1,776 



Ml(%) 



100 



X 


non 
non 
non 




X 




X 





M2(%) 



58,1 



M3 (%) 



27,3 



9> 
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ENREGISTREMENT 



Codification ; 
Version : 
Date: 



E-FCR-09 

B 

20/09/2006 



3/3 



FICHE D' ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIV E GC/MS PoW C ONFIRMATION GC/E Ji^i^ 



Substance caract^risee : 



Fichier : 



Tolerance basse 



Tolerance haute 



Mix 



Tr (min) 



Trr 



Ml (%) 



100 



M2(%) 




M3 (%) 



Tr(min) 



Concordance des Tr : 
Concordance des Trr : 
Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 



Echantillo'n 



Trr 



Ml (%) 



100 



M2(%) 



M3 (%) 





non ,.' 

non 

non 













7H& 



Substance caract6ris6e : 




Concordance des.Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 





non 
non 
non 













Paraphe et code. op6rateur : 



H-^ 




Partie k remplir par le responsable : 
Caract^risation formelle de tbus les analytes 
Paraphe et code opdrateur : 



oui 



43 OB 



Observations : 



'5C 



non 



Date: 



^jQ/Ok/o::)- , 



Cet eiiregistrement est di archiver dans le dossier de conftrmation de I'echantillon 



51 
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Codification : M-AN 
Version : B 
Date :28/10/2005 

1/2 



-41 



MODE OPERATOmE ©'ANALYSE POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
' METABOLITES DE LA TESTOSTERONlE PAR CPG/C/STvreT 



COLONNE 

Type: 
Longueur: 
Diametre interne: 
Epaisseur du film: 

INJECTION 

Mode: 

Temp6rature injecteur: 
Volume inject^: 
Solvants de rin9age ALS: 



CONDITIONS GC 

'Temp6rature initiale: 
Gradient de temperature: 



DB17-MS JW Scien 122.4732 
30m 
025mm 

0.25nm ASSURANCE QUALITE 

LNDD 

Splitless (insert splitless) 

280°C 

lHl-4nl 

Solvant A: Ac6tonitrile 

SolvantB:Hexane APPLICABLE le 



2 8 OCT. 2005 



70°C pendant 1 min 
70->271">Ca30°C/min 
271'C->281''C k 0.6°C/min 
28PC pendant 3 min 
281-^300°Ca5"'C/min 



Temperature finale: 


SOCC pendant5min j^j^o.!. 


Temps d'anJalyse: 


45 min "^^ — ' 


Pressioii constante: 


Ajuster le SI a environ 870s 


INTERFACE 




PiSge a eau: 


-100°G 


Lignedetransfert: 


SSO'C 


Four k combustion: 


850»C QQ^ 


CONDITIONS SM 




Mode d'acquisition: 


ions 44, 45 et 46 


Programmation de I'acquisition: 


Tctnps d'acquiqition total:2580{ 




4 100s RG open 




i 130s RG close 




•4 160s RG open 




i 190s RG close 


• 


i 220s RG open 




a 250s RG close 




k 750s HS close 




i2G00sHSopen 




a 2400s RG open 




a 2430s RG close 




i 2460s RG open 




^ 2490s RG close 




a 2510s RG open 




£l 2540s RG close 



52y 
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Version : B 
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MODE OPERATOIRE D'ANALYSE POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR CPO/r/STvroT 




B 



Acceptation du projet apr^s conversion du tr du SI en seconde, creation 
de la version A 



R6vision biennale 



14/10/2002 



28/10/2005 



COmDEHJlEL 



^- 



S$ 
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af Id 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-INFO 
Version : D 
Date: 05/10/2006 
1/1 



COMPLEMENT TRANSITOIRE DUN DOCUMENT QUALITE 



Cet enregistrement n'est a utWser que si la modification estURGENTE et majeure 
et/ou consequente et/ou applicable ii plusieurs documents 



Reference(s) du(des document(s) qualite concem6(s) : nf*vKf -^\^(\fi'/^^'^ 



Dur6e d'apt?lication de la modification : 

O TEMPORAIRE, date de d^but d'application : date de fin d'application: 

IG( definitive (modification a apporter dans la prochaine version du(des)doc.conceme(s)) 
date de d6but d'application:. ..>A.^l4?.\.\.'S'^ 

Modification apportee : ^^NFlDEHHEl 



^•ouf V»«vs\rvjm«.ta ) 



I'io t.Cr <l\o« 
Vfeo (LCr o^T) 

^Sp W ^ cVo «. 



VISA DU RESPONSABLE TECHNIQUE: 










Identification par ua NUMERO.,^5i 
et validation de cet enregistrement par 1' Assurance Oualite (tampon^ 

L'original de cet enregistrement est a archiver vivant a l' Assurance Qualite 



^ 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1804Blu2F1.raw 
Proloct: controle2007.PRO 
Sample list: 1904.spl 
Line: 19 
MS file: M-AN41 

Inlet: GC-combustion 
Intetfile: M-AN41 
Sample ID: 
Descrlpaon; Sialic urinalre 2 Pool 4 Fraction 1/80uL 



AcqulsUon Date: 19/4A>7 21:4S 

WelBht 0.00 ■ 
Injection Volume: 20 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibfated) 
Gas: 002 Uncallbrated.C02 

' Ratio type: Elemental 
Oeconvolutlon: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: Label: Value: 

Ratio 1:13C -36.3 delta 45 -34.63 

Ratio 2: 180 ^0 delta 46 • -20.06 



wrt: 
■pDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Maj6lf- 








Peak No 


Height <nA) 


RT<Sec) 


Ratio 45/44 


RaUo 46/44 


1 


4.83 


127.6 


1.1680E-02 


3.8121E-03 


2 


4.95 


187.5 


1.1680E-02 


3.B111E-03 


. 3 


4.06 


247.5 


1.1681E-02 


3.8101E-03 


10 


4.52 


2427.3 


1.1680E-02 


3.8094E-03 


11 


4153 


. 2487.2 


.1.1680E-02 


3.8118E-03 


12 


4.6t 


2547.2 


1.1879E-02 


3.81246-03 



Mean: 
StdDevoffit(%.): 



1.1680E-02 
0.04 



3.8111E-03 
0.35 



Sample Data 



Peak No 


RT(S6C) 


Major Heigtit 
(nA) 


-Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta ISO 


deitalSO 
w.r.t SMOW 


1 


869.7 


0.54 


ZS943E-09 


1.1665E-02 


-1.31 


-3S.67 


3.6986E-03 


-29.52 


-48.96 


-19.61 


2 


fsms. 


2.13 


9.9104E-09 


1.1732E-02 


4.44 


maoas 


, 3.6986E-03 


-29.53 


■48.98 


-19.63 


3 


^9sa 


3.06 


3.1970E.08 


1.1800Er02 


10.25 


^iK^ 


3.7004E-03 


-29.07 


•48.54 


-19.18 


4 


1562.4 


0.31 


^5759E-09 


1.1801E-02 


10.38 


-24.62 


3.6992E-03 


-29.37 


-48.83 


-19.48 


5 


1793.8 


1.26 


1.3136E-08 


1.1790E-02 


9.46 


•25.59 


3.7006E-03 


-29.02 


-48.49 


-19.13 


6 


1864.0 


3.79 


4.7009E.08 


1.1799E-02 


10.22 


-24.81 


3.7012E-03 


-28.84 


•48.32 


-18,95 



20/04/2007 14:14 



Results for C02 by CF (uncaUbrated](Fn1) [Printout] 
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stable isotope 

CF Analysis Results 

RIe: 1S(M42eF1.faw 
Project controle2007.PRO 
Sample list 1904,spl 
Une: 20 
MS (ile: M^N41 

Inlet GC-combustion 
Inlet file: tiMN41 
Sample ID: . 
Description: A82S428 FracMon 1/25uL 



Acquistion Date: 19/4/07 22:32 

■ Weight 0.00 
Injection Volume: 20 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 




Corrections 


Species: C02 by CF (uncallbrated) 




Equilibrium correction: None 


Gas: C02 Uncallbrated C02 






Ratio type: Bemental 






Oeconvoiutlon: Craig 






Elemental delta Molecular delta 






Label: Value: Label: Value: 


wrt 




Ratio 1: 13C -36.3 • delta 45 -34.63 


PDB 




Ratio 2: 180 -20 delta 46 -20.06 


POB 















Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 46/44 


Ratio 46/44 


1 


4.64 


127.3 


1.1680E.-02 


3.8123E-03 


2 


.4.68 


187.2 


1.1679E-02 


3.811SE-03 


3 


4.69 


247.2 


1.1680E-02 


3.8107E-03 


17 


4.54 


2427.3 


1.16B0E-02 


3.8093E-03 


18 


4.57 


2487.2 


1.1679E-02 


3.8121 E-03 


19 


4.68 


2547.2 


1.1679E-02 


3.8125E-03 





Mean: 


1.1679E-02 


3.8114E-03 




StdDev of «<%,): 


0.02 


0.35 


Sample Data 









Peak No 


RT(Sec)- 


Major Height 
(nA) 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


deltalSO 
w.r.t SMOW 


1 


793.4 


5.26 


2.6356E-08 


1.1648E-02 


-2.71 


-38.12 


3.7005E-03 


-29.12 


-48.56 


-19.20 


2 


805.0 


0.35 


2.3188E-09 


1.1686E-02 


1.40 


-33.92 


3.7037E-03 


-28.26 


■47.72 


-18.34 


3 


841.5 


0.55 


2.5532E-09 


1.1683E-02 


0.27 


-35.06 


3.7010E-03 


-28.98 


-48.43 


-19.06 


4 


860.Z 


2.62 


1.4583E-08 


1.1744E-02 


5.52 


-29.66 


3.7016E-03 


-28.82 


-48.29 


-18.92 


5 


ilgm& 


2.39 


1.2016E-08 


i.172BE-02 


4.14 


fsm» 


» 3.701 6E-03 


-28.82 


-48.29 


-18.92 


6 


896.7 


0.43 


3.S980E-09 


1.1722E-02 


3.64 


-31.61 


3.7032E-03 


-28.40 


-47.87 


-18.49 


7 


1263.1 


1.15 


8.4897E-09 


1.1741E-02 


5.28 


-29.89 


3.6987E-03 


-29.58 


-49.03 


-19.68 


8 


amm 


2.80 


2.66S7E-0S 


1.1803E-02 


10.55 


«24aHi 


3.6998E-03 


-29.29 


•48.75 


-19.40 


9 


1537.2 


0.64 


5.6997E-08 


1.1713E-02 


2.86 


-32.37 


3.6889E-03 


-29.51 


-48.95 


-10.60 


10 


1564.2 


0.31 


2.19B2E-09 


1.1705E-02 


9.91 


-26.07 


3.6053E-03 


-30.46 


-49.91 


-20.59 


11 


1794.3 


1.15 


1.1838E-08 


1.1789E-02 


9.42 


•25.60 


3.6976E-03 


-29.86 


-49J1 


-19.97 


12 


1843.0 


0.88 


9.7603E-09 


1.1705E-02 


Z23 


•33.02 


3.6979E-03 


-29.77 


-49.21 


-19.87 


13 


1868.1 


4.62 


6.1222E-08 


1.1798E-02 


10.16 


-24.85 


3.6996E-03 


-29.31 


-48.78 


-19.42 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1904Blu2i=2.raw 
Project: controIe2007.PRO 
Sample list 1904.spl 
Line: 17 
MS file: M-AN41 

Inleb GC-combustlon 
Inlet file: M^AN41 
Sample ID: 
Description: Blanc urinaire 2 Pool 4 Fraction 2/700uL 



Acqulstlon Date: 19/4/0720:18 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 20 
Bottle: 
Tvpe: 
Standard: 
SlotNumbOR JB251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 

'Gas:C02 Uncalibrated C02 ■ 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta Molecular delta 
Label: Value: Label: Value: 
Ratio 1:13C -36.3 delta 45 -34.63 
Ratio 2: 180 -20 delta 46 -20.08 



wit: 

PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



■ 


Major 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.89 


127.S 


1.1680E-02 


3.8122E-03 


2 


4.84 


187.4 


1.1880E-02 


3.8113E-03 


3 


4.98 


247.4 


1.1680E-02 


3.8102E-03 


7 


4.83 


2427.6 


1.1681E-02 


3.8096E-03 


8 


4.90 


2487.5 


1.1681E-02 


3.8115E-03 


9 


5.04 


2547.5 


1.1681E.02 


3.8123E-03 



Mean: 1.1881E-02 3.8112E-03 
StdDevoffit(%.): 0.02 0.33 



Sample Data 



Peak No 


RT (Sec) 


Ma|or Height 
(nA> 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


dslta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


deltalSO 
w.r.t. SMOW 


1 
2 

3 


Amm 


i 2.75 
3.92 
4.59 


1.2869E-08 
3.34eOE-08 
3.7189E-08 


1.1738E-02 
1.1792E-02 
1.1801E-02 


4.96 

9.58 

10.35 


49^ 


I 3.6996E-03 

3.7001 E-03 

' 3.7009E-03 


-29.28 
-29.16 
-28.94 


•48.73 
-48.62 
-48.41 


-19.37 
-19.26 
-19.05 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 

Fllo: 1904428F2.raw 
Prelect; controle2007.PRO 
Sample list: 1904.spl 
Une: 18 
MS file: NWkN41 
Inlet: 6C-combustIon 
Inlet file: M-AN41 - 
Sample ID: 
. " Description: A 825428 Fraction 2/400UL 



Acquistlon Date: 19/4/07 21:03 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 30 
BotUe: 
. Type: 
Standard: 
Slot Number: JB251 
Run Index: 



Reference standard 




Corrections 


Species: C02 byCF (uncalibrated) 




Equilibrium correction: None 


Gas: C02 Uncalibrated C02 . 






Ratio type: Semental 






Deconvolution: Craig 






ElemenUI delta Molecular delta 






Ubel: Value: Label: Value: 


mb 




Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34.63 


PDB 




Ratio 2: 180 -20 delta 46 -20.06 


PDB 







Major- 








Peak No 


Height (nA) 


RT (Sec) 


Ratl046/44 


RaUo 46/44 


1 


5.07 


127.7 


1.1680E-02 


3.8118E-03 


2 


5.07 


187.6 


1.16e0E-02 


3.8112E-03 


3 


5.09 


247.6 


1.1680e-02 


3.8105E-03 


15 


4.95 


2427.7 


1.1681E-02 


3.8083E-03 


16 


4.98 


2487.6 


1.1681E-02 


3.8109E-03 


17 


5.01 


• 2S47.6 


1.1681 E-02 


3.8115E-03 



Mean: 
Std Dev of fit (%.): 



1.1681E-02 
0.01 



3.8107E-03 
0.34 



Sample Data 



Peak No 


RT{Sec) 


Major Height 
<nA) 


Major Area 


RaUo 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


deltalSO 
w.r.t SMOW 


1 


:imm 


Z84 


1.3251E-D8 


1.1735E-02 


4.71 


«30»9 


3,7009E-O3 


-28.87 


-48.33 


-18.96 


2 


927.6 


0.49 


2.9291E-09 


1.1723E-02 


3.63 


-31.6D 


3.7006E-03 


-28.93 


-48.39 


-19.02 


3 


1052.7 


0.42 


2.4223E-0g 


1.1733E-02 


4.52 


-30.67 


3.e995E-03 


-29.21 


-43.66 


-19.30 


4 


- d^SSil^ 


3.79 


3.5006E-08 


1.1784E-02 


' 8.39 


mm 


3.eg94E-03 


-29.20 


-48.66 


-19.31 


5 


UmBal 


4.43 


3.5234E-0S 


1.1791E-02 


9.48 


>^m 


3.7002E-03 


-28.99 


•48.46 


-19.09 


6 


1322.1 


5.31 


5.4216E-06 


1.1702E-02 


1.85 


•33.43 


3.7000e-03 


-28.04 


-48.49 


-19.13 


7 


1350.9 


0.70 


7.9064E-08 


1.1735E-02 


4.65 


•30.54 


3.6993E-03 


-29.22 


-48.67 


-19.32 


8 


1377.0 


0.85 


7.8210E-09 


1.1755E-02 


6.33 


-28.81 


3.6999E-03 


-29.08 


-43.54 


•19.17 


9 


1452.3 


1.36 


1.6872E-08 


1.1750E-02 


5.94 


-29.19 


3.6g80E-03 


-29.57 


•49.02 


-19.67 


10 


1473.6 


0.96 


1.2010E-08 


1.1783E-02 


8.78 


-26.28 


3.e993E-03 


-29.20 


-48.67 


•19.31 


11 


159B.0 


1.96 


2.7392E-08 


1.1752E-b2 


6.08 


-29X4 


3.6966E-03 


-29.92 


-49.36 


-20.03 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1904Blu2F3.raw 
Protect controle2007!PRO 
Sample list: 1904.spl 
Line: 14 
MS file: M-AN41 

Inleb GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Descriotlon: Blanc urinaire 2 Pool 4 Fraction 3/40uL 



Acqulstlon Date: 19/4/07 18:04 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 30 
BotUe: 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncaljbrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Bemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: Label: Value: 

RaUo 1: 13C -36.3 delta 45 -34.63 

Ratio 2: 180 ^0 delta 46 -20.06 



wtt 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction; None 





Mijor 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 




1 


4.81 


127.6 


1.1683E.02 


3.B083E-03 


2 


4.88 


187.4 


1.1684E-02 


3.8085E-03 


3 


4.93 


247.4 


1.1684E-02 


3.8030E-03 


20 


4.53 


2427.3 


1.1680E-02 


.3.80g2E-03 


21 


4.S7 


2487.2 


1.1680E-02 


3.8116E-03 


22 


4.68 


2547.2 


1.1680E-02 


3.8128E-03 



Mean: 
StdDevoffitfK.): 



1.16B2E-02 
0.02 



3.8097E-03 
0.34 



Sample Data 



Peak No 


RT (Sec) 


Major Height 
(nA» 


Major Ar«a. 


i^atid 45/44 


Raw Delta 


delU 13C 


RaUo 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


dettalSO 
wrt.SMOW 


1 


800.1 


0.39 


1.8747E-09 


1.17S0E-02 


5.78 


-29.45 


3.7061 E-03 


-27.03 


■46.53 


-17.11 


2 


• 811.2 


14.95 


7.7050E-08 


T.1801E-02 


10.16 


-24.91 


3.7028E-03 


-27.90 


-47.40 


-18.00 


3 


841.7 


0.63 


■ 3.8439E-09 


1.1830E-02 


12.51 


-22.36 


3.7007E-03 


-28.46 


-47.94 


-18.56 


• 4 


^^S 


6.13 


2.9192E-08 


1.1733E-02 


4.35 


IE30!8J) 


3,7007e-03 


-28.47 


•47.S4 


■ -18.56 


5 


915.4 


0.38 


2.4176E-09 


1.1S23E-02 


12.00 


-22.94 


3.69S3E-03 


-29.90 


.49.35 


-20.02 


6 


1062.4 


0.48 


4.7735E-08 


1.1771E-02 


7.61 


-27.48 


3.6972E-03 


-29.46 


-48.92 


-18.56 


7 


1141.1 


0.33 


2.1584E-09 


1.1814E-02 


11.29 


-23.71 


3.6994E-03 


-28.89 


•48J7 


• -19.00 


8 


1165.0 


0.65 


4.2740E-09 


1.1799E-02 


10.00 


-26.03 


3.6995E-03 


-28.89 


-48.36 


•19.00 


9 


1185.5 


1.31 


8.1155E-09 


1.1716E-02 


2.86 


-32.39 


3.6995E-03 


-28.87 


-48.33 


-18.96 


10 


1270.4 


3.02 


2.3661E-08 


1.1764E-02 


7.05 


-28.09 


3.7003E-03 


-28,70 


-48.17 


-18.80 


11 


"^ 


7.58 


8.9325E-08 


1.1770E-02 


7.53 


^El^ 


, 3.701 5E-03 


-28.40 


-47.88 


-18.49 


12 


2.54 


1.8878E-08 


1.1765E-02 


7.09 


^m» 


3.7003E-03 


-28.74 


-48.21 


•18.84 


13 


1404.2 


1.97 


1.5757E-08 


1.1773E-02 


7.83 


•ZTM 


3.6988E-03 


-29.14 


-48.60 


-19.24 


14 


1503.7 


0.32 


Z69S0E-O9 


•1.1801E-02 


. 10.18 


•24.83 


3.6978E-03 


-29.44 


-48.91 


-19.55 


15 


mi&^ 


4.45 


5.9400E-08 


1.1779E-02 


8.39 


&ma 


3.7008E-03 


-28:71 


-48.19 


-18.81 


16 


1724.3 


0.65 


6.1195E-09 


1.1789E-02 


9.21 


-25.84 


3.6986E-03 


•29.29 


-48.76 


-19.40 



20/04/2007 14:08 



Results for C02 by CF (uncanbraled)(Fn1) (Printoutj 



lofl 



^ 



LNDD 0893 








o 
o 
en 
in 

.-lC>J 



CM 



\s 



s 



o 

CD 




■ o 



«- 



LNDD 0894 



stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1804428F3-2.raw 
Project controle2007.PRO 
Sample list: 1904.spl 
Line: 15 
MS file: M-AN41 
Inlet; GC-combustion 
Inlet file; M-AN41 
Sample ID: 
Description; A 82S429 Fraction 3/1 SuL 



Acqulstion Date: 18/4/07 19:34 

Weight: 0.00 
Injection Vdume: 30 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
SlotNumben JB251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 

(3as: C02- Uncalibrated C02 
Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: Label: Value: 

Ratio 1:13C -36.3 delta 45 -34.63 

RaUo2: 180 -20 delta 46 -20.08 



wrt 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





' major — 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.88 


127.5 


1.1679E.02 


3.8128E-03 


2 


4.96 


187.4 


1.16aOE-02 


3.8116E-03 


3 


S.00 


247.4 


1.1680E-02 


3.8107E-03 


26 


4.50 


2427.3 


1.1680E-02 


3.8107E-03 


27 


4.57 


2487.2 


1.1680E-02 


3.8126E-03 


28 


4.69 


2547.2 


1.1680E-02 


3.8133E-03 



Mean: 
StdDevorm(%i): 



1.1680E-02 3.8119E-03 
0,02 0.31 



Sample Data 



Peak No 


RT(Sec) 


Major Height 
(nAl 


Major /krea 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 130 


Ratto 46/44 


RawDelU 


delta 180 


deltalSO 


1 


795.8 


0.79 


4.0713E-09 


1.1582E-02 


-8.40 


-44.17 


3.721 4E-03 


-23.72 


-43.25 


-13 73 




809.9 


3.33 


■ 2.596SE-08 


1.1758E-02 


6.69 


•28.43 


3.6996E-03 


-29.43 


-48.88 


-19 53 




818.2 


0.93 


8.3102E-09 


1.1730E-02 


4.29 


-30.92 


3.7022E-03 


-28.76 


-48.22 


-18 85 




830.6 


0.82 


S.1200E-09 


1.1728E-02 


4.10 


-31.09 


3.6986E-03 


-29.69 


-49.13 




5 


835.6 


0.73 


3.5367E-09 


1.1714E-02 


2.97 


-32.27 


3.7003E-03 


-29.26 


-48.71 


-19 35 


6 


843.0 


1.41 


9.8808E-09 


1.1754E-02 


6.35 


-28.78 


3.6996E4)3 


-29.45 


-48.91 


-19 55 


7 


854.8 


2.08 


1.3035E-08 


1.1698E-02 


1.54 


-33.74 


3.6999E-03 


-29.35 


-48.80 


-19 44 




865.4 


1.23 


7.2870E-09 


1.1700E-02 


1.78 


-33.49 


3.6996E-03 


-29.45 


-48.89 


-19 54 




874.3 

ta«89 


2.80 


1.4387E-08 


1.1681E-02 


0.08 


-35.24 


3.6g93E-03 


-29.38 


•48.83 


-19 47 




3.81 


Z0441E-08 


1.1720E-02 


4.20 


mam 


I 3.7012E-03 


-29.03 


-48.49 


-19 12 




895.5 


0.80 


8.S982E-09 


1.1729E-02 


4.19 


-31.01 


3.7001 E-03 


-29.32 


-48.77 


-19.41 


12 


916.5 


0.57 


3.5261E-09 


1.1739E-02 


5.10 


-30.07 


3.6998E-03 


-29.40 


-48.85 


13 


925.3 


3.29 


1.921 8E-08 


1.1694E-02 


1.28 


-34.03 


3.6998E-03 


-29.40 


-48.84 


-19 49 


14 


1014.1 


2.75 


1.6849E-08 


1.1642E-02 


-3.26 


■«.6B 


3.6992E-03 


-29.55 


-48.99 


-19 64 


15 


1122.1 


0.44 


2.2040E-09 


1.1657E-02 


-1.94 


•37.32 


3.6990E-03 


-28.61 


-49.04 


-19 70 




1142.1 


0.59 


3.3597E-09 


1.1750E-02 


5.98 


-29.16 


3.698SE-03 


-29.75 


■49.20 


-19 85 


17 


1166.1 


0.58 


3.9267E-0& 


1.1842E-02 


13.88 


-21.01 


3.6988E-03 


-28.66 


•49.13 


-19 79 


18 


1267.2 


0.31 


1.764SE-09 


1.1741E-02 


5.23 


•29.90 


.3.69SBe-03 


-30.51 


-49.94 


-20 62 


19 


ifsssm 


3.45 


2.7405E-08 


1.1740E-02 


5.18 


&m 


3.7001E-03 


-29.32 


-4S.78 


-19 42 




ISSQIB 


1.82 


1.3355E-08 


1.1726E-02 


3.97 


^31^ 


3.7003E-03 


-29.29 


■48.74 


-19 38 




1402.3 


1.18 


9.4087E-09 


1.1773E-02 


7.99 


•27.09 


3.6995E-03 


-29.48 


•48.93 


-19 59 


22 


1.97 


2.0277E.08 


1.1778E-02 


8.44 


4e26«2 


3.6987E-03 


-29.72 


■49.17 


-19.83 
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LMDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-10 
Version: C 
Date: 09/05/2006 

• 1/2 



VERIBICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CONEERMATION 

CG/C/IRMS 



Numero d'^chantilion :..A.Ji5.il^S. A.feS.H'fe.l. 

Nnmero d'identification de I'appareil :... JtSbfJAAfl,S..X... 
Instruction de confirmation :..... X...Q^^f...'?j3 



1. Tnne 



-••^;-.v5-,^y^j:5Kt.S-^Jt.Jf<;ril ;5S3rf<.»-i^ -»«.* 



i.>:^^ivi5j.-54^?>!R^»f■{S:"iri^iw-5;^ie;^^ 



Specification : plateau du peack Centre > 10 V 
Tune conforme : 



oui 



o< 


non 


- 



2> Stability de I'instrmnent 

Specification: 6cart mesure entre valeur maximale et valeur mihimale du ratio 2/1 < 0.5 %o 
Stability conforme : 



oui 



"»^ non 



3. Precisio n de I'instrumenf 

Code de la solution Mix Cal IRMS: .^5".. 

"yaleurs nhta nnes (%o > pour 3 iniectinn.^r ■ 



Moyenne 



Ecart-type 



Decane 



-Vl.Gt 



o.os" 



Ufld6cane 



-^.JU 



o.os" 



Dodecane 



'U-tfi 



O.OiS' 



Methyld^canoate 



o.<9 



Specification: ecart-type d'au moins 3 alcanes < 0.5 %, 
Precision conforme : 



OUI 



d 


non 





^3 



LNDD 0896 



VEWFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CONIIRMATION 

CG/C/IRMS 



4. Calibration de I'instrument ' 

Code de la solution Mix Cal Acetate: SSi.C 

Valcursobtennes C^o'V: 



.>^?UA4A^l.U:c^ 



^'IcWlofCkA-iktiOZ 



5a Androstanbl AC 



%0.S5" 



'-■ilCSSSS 



r v>-yr .. 



Intervallede valenrs acceptablesi 



Etiocholanolone AC 



"jto.CO 



-R.^O 



».■<*•« > -, ,t,^. - j,^^ ■ 



5b Androstanediol dlAC 



-2,^.^ 



- .^73S^ 



11 K^toetiocholanolone AC 



-\Q.^ 



j^-:..^-jr„A<k.-^_.^ .. ■■ 



«U • x~ 



Valeurs thtoriqiies : 



Valeurs thtoriques + 0.5%o 



Valeurs ft6oriques - 0.59fo 



5a Androstanol AC 



Resultatsconfonnes ; 



-30.46 



-29,96 



-30.96 



Etiocholanolone AC 



-19.91 



-19.41 



-20.41 



5b Androstanediol diAC 



-33.81 



-33.31 



-34.31 



11 K6toetiocholanolone AC 



GUI 



/ 


non 


• 



-16.30 



-15.80 



-16.80 



Observations: 



R^sultats : CONFORME7 NQN COI^nFQia^^- 

Rayer la mention inutile 



Validation 



Op6rateur 



Date 



;i^M^ 



Code et Visa 



'2^^ 



ReSpons.able 



Date 



^ojatfjoq- 



Code et Visa 



JO 




^ Cetenregistrement est d trcmmttre au responsable du secteur confirmation conceme 
puis a arohiver vr^am dans le dossier matiriel de I'appareil concerni dorrs la section correspondante 



> 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1904stabillte1.raw 
Project c«nlro!o2007.PRO " 
Sample list 19<M.spl 
Une: 1 
MS nie; Co2 stab 

Inlet: GC-combdstion 
Inlet file: Do Nothing 
Sample 10; 
; PeseripMbn; test de stabiIKe 



Acqulstion Date: 19/4/07 6:32 

WeIaht:P.OO • 
Injection Volume: 
BotUe:1 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference Standard 




Corrections 


Species: C02 by CF (uhcallbrated) 
Gas; C02 Uncallbratad C02 




Equilibrium correction: None 


- Ratio type: Bemental 






Oeconvolution: Craig 






BemenUI delta Molecular delta 




Label: Value: . Ubel: 


Value: wrt: 




Ratio 1:<3C -36.3 delta 45 • 


-34.63 POB 




Ratio 2: 180 -20 delta 46 


-20.06 PDB 


— — _ 




HaJSf— 










Peak No 


Helglit (nA) 


RT<Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 






1 


4.50 


37.2 


1.1681E-02 


3.8110E-03 




2 


4.46 


87.1 


1.1681E-02 


3.8085E-03 






3 


4.45 


157.1 


1.1680e.02 


3.8074E-03 






4 


4.4S 


217.1 


1.1679E-02 


3.8069E-03 






S 


4.46 


277.1 


1.1679e-02 


3.8070E-03. 






6 


4.46 


337.1 


1.1679E-02 


3.e072E-03 






7 


4.S0 


397.2 ' 


1.1679E-02 


3.8068E-O3- 






8 


4.52 


457.2 


1.1679E-02 


3.8066E-03 






9 


4.55 


517.2 


1.1679E-02 


3.806SE-03 






10 


4.60 


577.2 


1.1679E^)2 


3.8066E-03 












Mean: 1.1679E-02 


3.a07SE-03 




StdDevofm(%,): 0.05 


0.26 




Sample Data 


■_. ■ . 


- 


Peak No 


Krjsec) 


Major Height 
(nAI 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


dettai3C 


Rdtlo 46/44 


Raw Delta 


delU 180 


deltalSO 
w.r.tSMOW 



20/04/200711:45 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: ie04stabilite2.faw 
Prolect: controleZOOT.PRO 
Sample lisb 1904.spl 
Line: 2 
MSme:Co2st3b 

Inlet: GC-combustion 
Inlet file: Do Nothing 
. Sample ID: 
DescflpBon: testde stabima 



Acquistion Date: 19/4/07 9:42 

Weight O.00 
Injection Volume: 
BotUe: 1 
• Type: 
Standard: 
Slot NumbenJB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncarbfated) 
Gas: C02 UncalibratedC02 

Ratio type: Qemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: Label: Value: 

Ratio 1:13C -36.3 delta 45 -34.63 

Ratio 2: 180 ^0 delta 46 -20.06 



Y«t: 
FOB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





"WiJOf j 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 




Ratio 46/44 


1 


4.82 


37.3 


1.1682e-02 


3.8079E-03 


2 


4.86 


•97.3 


1.1682e-02 


3.8079E-03 


3 


. 4.84 


157.3 


1.1681E-02 


3.8082E-03 


4 


4.81 


217.3 


1.1681E-02 


3.8084E-03 


5 


4.77 


277.3 


1.1681 E-02 


3.9086E-03 


6 


4.75 


337.3 


1.1681E-02 


3.e090E-03 


7 


4.73 


397.3 


1.1681E-02 


-3.8084E-03- 


8 


4.72 


457.3 


1.1681E-02 


3.8088E-O^ 


9 


4.69 


517.3 


1.1681E-02 


3.8088E-03 


10 


4.68 


577.2 


1.1681E-02 


3.e091E.03 



Mean: 
StdDevoffltpU): 



1.1681E-02 3.S08SE-03 
0.02 0.05 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



Major Height 
iOAL 



Major Area 



Ratio 45/44 



Raw Delta 



delta 13C 



Ratio 46/44 Raw Delta 



delta 180 



deltalSO 
w.r.t SMOW 



20/04/2007 11:46 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



RIb: 1904stebillte3.raw 
Project: conlroIe2007.PRO 
Sample list: 1904.spt 
Line: 3. 
MSflle:Co2steb 

Inleb GC-combustlon 
Inlet file: Do Nothing 
Sample 10: 
DeserinHnn: test de stabllile 



Acqulstion Date: 18/4/07 9:53 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 
BotUe: 1 
Type: 
Standard: 
Slot NumbenJB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF(uncalibraled) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemeiitai delta 
Label: Value: 

l^atlol: 13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34,63 
delta 46 -20.06 



wrt: 

POB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





— BlaJST — 








PeaJ<No,.,, 


•^'IShtM) 


5;^feg?|i-„ 


Ratia45/44 


Ratio 48/44 




•r»'*:ei^*' 


^sS^g^sfei 


^^feSi^iS^fc' 


fH&ln^-as' 


2 


4.68 


97.2 


1,16815-02 


3.B090E-03 


3 


4.68 


1S7.2 


1.1 681 £-02 


3.8090E-03 


4 


4.71 


217.2 


1,1881E-02 


3.80S6E-03 


5 


4.72 


277,3 


1.1681E-02 


3.B088E-03 


6 


4.73 


337,3 


1.1681E.02 


3,6087E-03 


7 


4.7S 


397.3 


1,16eiE-02 


3.8086E-03 


8 


4.76 


4S7.3 


1.1682F-02 


3,8086E-03 


9 


4.78 


517.3 


1.1681E-02 


3.8086E-03 


10 


4.80 . 


577.3. 


1.1682Er62- 


3.8083E-a3 



iVIean: 
StdDevoffit(%.): 



1.1681E-02 
0.01 



3.8087E-03 
0.04 



Sample Data 



Peal< No 



RT(Sec) 



Major Height 
fcAL 



Major Area 



R:atlo 45/44 



"»*■ ^t^vf -*.-!».^i 






k>>^i^i^Sfi)s^^sas^ju.\'.^y&i^^.^f^iSi 



Raw Delta 



delta 13C 



Ratio 46/44 



Raw I3elta 



delU ISO 



deltalBO 
w.r.t. SMOW 



19/04^007 10:04 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-38B 
Version : A 
Date :25/01/2006 
1/2 



ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE CONTROLE DE ISOPRIME 2 



Appareil concerne ; Isoprime 2 



COLONNE 



INJECTION ; 



CONDITION GC 



Type: 
Longueur : 
Diametre interne : 
Epaisseiir du fihn : 

Mode : 
Temperature : 
Volume injecte : 

Temperature initiale : ' 
Gradient de temperature: 



DB17-MS JW Scien 122.4732 
30 m 
0,25 ram 
0,25 Jim 



Split Ratio:'hoRO 
280 °C -jQg^ 

100°C pendant 4 min 

100°C->150°Cal5°C/rain 

150°C->200°Ca30°C/min 



ASSURANCE CiJ.V.r.i 
LNDD 





Temperature finale : 


200 °C pendant 1 min 




Pression He constante : 


tr D6cane environ 190 s 


INTERFACE: 


Piege a eau: 


-100°C 




Four k combustion : 


85o°c rnm 




Ligne de transfert : 


350°C ^^'^' 


CONDITIONS MS : 


Mode d'acquisition : 


SIM sur les ions 44, 45 et 46 




Programmation de I'acqmsition' 


Temps d'acquisition total: 840s 

^ 20s RG open 

a 50s RG close 

a 80s RG open '^ 

a 1 10s RG close 

a 160 HS close 

h 600s HS open 

i 720s RG open 

a 750s RG close 

k 780s RG open 

a 810s RG open 



APPLICABLE le 



2 5 JAN. 2006 



Delai avant fin de I'acqmsition: 30s 



^ 



LNDD 0902 



LNDD 



':;^ 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-38B 
Version : A 
Date :25/01/2006 

2/2 



ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE CONTROLE DE ISOPRIME 2 



Action 



redige par 



verifie par 



verifi6 par 



approuve par 



N° Version 



Personne concernee 



Cynthia MONGONGU 



Corinne BUISSON 



Aurelie LAURENT 



Jacques DE CEAURRIZ 




Motif 



Creation du document. 



Date 



25/01/2006 



CONFIDENTI, 



Z 



LNDD 0903 



stable Isotope 

CF Analysis Results 



ni«: 1904MixCallRMS01.raw 
Project conlrble2007.PRO 
Sample list- 1904.spl 
Line: 4 
MS file: M-AN38B 

Inleb GC-combustion 
Inlet file: M-AN38b 
Sample 10: 
Deseriptinn: test de performance Mix Cal IRMS 005 



Acqiilstion Date: 19/4/07 10:06 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number JB251 
Run Index; 



Reference standard 

Species: C02 byCF (uncallbiated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlan:' Craig 

Elemental delta 
Isabel: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20,06 



wrt 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Major- 








sS^^lJ 


s^^k 


j,.^yse^ 


^^045/44 


Ratio 46/44. 




•yrsf^Sif^ 


*:»aiya,w4s 


^^ItE^oa 


'SiaflSETO' 


2 


4.95 


107.4 


1.1681 E-02 


3.6105E-03 


7 


4.83 


747.6 


1.1681E-02 


3.8120E-03 


8 


4.85 


807.4 


1.1681E-02 


3.8122E-03 



Mean: 
StdDevofnt(%.): 



1.1681 E-02 
0.02 



3.8115E-03 
0.12 



Sample Data 



■.-r«.^^S^<MSfS4 



wssssaj 



Pealt No 



RT(Sec) 



201.8 
287.5 
3S6.9 
547.3 



Major Height 

(nA) 

3.37 

■ 3.28 

3.37 

3.47 



Major Area 



1.0705E-06 
1.0762E-08 
1.1136E-08 
1.1276E-08 



Ratio 45/44 



1.1711E-02 
1.17eiE-02 
1.1717E-02 
1.1725E-02 



Raw Delta 



2.52 
6.87 
3.0S 
3.82 



delta 13C 



-32.73 
•28.24 
-32.16 
-31.37 



Ratio 46/44 



3.6997E-03 
3.6986E43 
3.6975E-03 
3.6971 E-03 



Raw Delta 



-29.23 
-29.56 
-29.89 
-30.07 



delta 180 



-4S.68 
•49.01 
-49 J3 
-49.50 



deltalSO 
w.r.t SMOW 



-19.32 
•10.68 
-19.99 
-20.17 



19/04/2007 10:24 
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EC 
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en 



g 



CM 

n 
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^ 

e 



J 



o 

-00 



^ <r 






00 



CD 
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— 1 1 lo 
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Stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1904MbcCallRMS0Zraw 
. Project: control82007.PRO 
Sample list: 1904.spl 
Une: 5 
MS file: M^N3BB 

Inlet: GC-combusUon 
Inlet file: M-AN38b 
Sample ID: 
Descflntloii; test de performance Mix Cal IRMS 005 



Acqulstlon Date: 19/4/07 10:22 

Weight 0.00 
Injection Volume: 10 
BotUe: 1 
Type: 
Standard/ . 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (unoalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
DeconvoIuUon: Craig 

Elemental delta 
. Label: Value: 

Ratio 1: 13C -38.3 

Raao2; 180 "-20 



Molecular delta 
L^bel: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



.wrt: 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



?'KS!;tf4J 



. . Peak No 

2 
7 
8 


4^87 
4.92 
4.93 


RT<Sec) 


.RMo4Sl4Az. 


-■Rijap>K/44 


47;6- 
107.4 
747.7 
807.5 


"iHaSi'E^t^ 

1.1681E-02 
1.1681 E-02 
1.1681 E-02 


3.8107E-03 
3.8114E-03 
3.B118E-03 



' "''!'5»?SK;ij?si^,^5;st#i^^«s^ 



Mean: 
StdDevoffitpt.): 



1.1681E-02 
0.00 



3.8112E-03 
0.07 



Sample Data 



■-..■^■^ .•.=a»^v/i'i,^v?jG;sas^ss.-5?vfe 



Peak No 


RT(Sec) 


Major Helglit 
(nA) „ 


Major Area 


Ratio 45m 


Raw Delta 


delta 13C. 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta ISO 


deltaiao 


1 

2 

. 3 

4 


20ZS 
287.7 
356.9 
547.2 


2.05 
2.86 
3.00 
3.12 


9.5097E-O9 
9.4444E-09 
9.831SE-09 
1.0113E-08 


1.1712E-02 
1.1761E-02 
1.1719E-02 
1.1730E-02 


2.63 
6.88 
3.22 
4.17 


-32.64 
-28.24 

-3£oa 

-30.99 


3.7012E-03 
3.7000E-03 
3.6978E-03 
3.6054E-03 


-28.81 
-29.14 
-29.72 
-3043 


-48.26 
-48.60 
-49.16 
•49 86 


w.r.t. SMOW 
-18.89 
-19.24 
-19.82 
-9n ^A 
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lofl 



^9 



LNDD 0906 




LNDD 0907 



stable isotope 

CF Analysis Results 



File: 1904MlxCallRMSO3.raw 
Prolect controle2007.PRO • 
Sample Usb 1904.spl 
Une: 6 
MS file: M-AN38B 

Inleb GC-combustion 
Inlet file: M-AN38b 
' Sample ID: 
Description: test de peifomiance M\x Cal IRMS 005 



Acqulstlon Date: 19/4/0710:38 

Walghb 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle; 1 
Type: 
■Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibraled) 
Gas: C02 UncalIbrated.C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolufion: Craig 

Elemontel delta Molecular delta 

Label: Value: Label: Value: 

Ratio 1:13C -38.3 delta 45 -34.63 

RaUo2: 180 ^o delta 46 -20 06 



wit 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



S?*- 



PeakNo 






'&l 



4W^' 
4.94 
5.15 
5.18 




R»^0 46i 

3.8103E-03 
3.8111E-03 
3.8112E-03 



Mean: 1.1681E-02 
Std Dev of fit (%.): 0.02 



3.8109E-03 
0.07 



Sample Data 



.. ■. . . . •-■,.J-?r,MiV-'3.liC-?(i>^i,^jfV/iasnC — :•■- -• s.-K-r<rff-?:*:-s- 



Peak No 


RT(Seo) 


Major Height 


Major Area 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


deltalSO 


2 

3 
4 


20Z5 
267.7 
357.0 
547.3 


zeo 

2.69 
2.78 
2.87 


9.0904E-09 
8.9101E-09 
9.1942E-09 
9.3457E-09 


1.1712E-02 
1.1763E-02 
1.1718E-02 
1.1720E-02 


2.60 
6.97 
3.12 
4.07 


-32.68 
•28.15 
-32.11 
■31.12 


3.7004E-O3 
3.69g6E-03 
3.6989E-03 
3.6972E-03 


-28.94 

-29.15 

-29.36 

. -29.85 


-48.39 
-48.61 
-48.81 
-49.29 


-19.03 
-19.25 
-19.45 
-19.95 



19/04/200711:07 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1904MixCalAeetate01.raw 
Project conttole2007.PRO 
Sample nst 1904.spl 
Line: 7 
MSfile: M-AN41 

Inlet GC^ombustlon 
Inlet file: M^N41 
Sample ID: 
Describtlon: Calibration Mix Cal Acetate 001C 



Acqulstlon Date: 19/4/0711:10 

Weight 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 2 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index; 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncallbrated) 
Gas: C02 Uncallbrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 13C -3S.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Ijibel: Value: 

delta 45 -34.63. 

delta 46 -20.06 



wtt 
PDB 
PD8 



Corrections 

Equilibrium correction: None 







Majdi' — 










■«?^^t^ 


mMm 


*SISS??L. 


. Ratio 45/44 


Ratio 48/44 




*?'%:f6*-- 


■•■:^'m\S"'^ 


■i:1683E-02 


3.8104e-03 




2 


5.19 


187.7 


1.1682E-02 


3.8103E-03 




3 


5.21 


247.7 


1.1683E-02 


3.8098E-03 




8 


5.11 


2427.8 


1.16a2E-02 


3.8107E-03 




9 


5.12 


2487.7 


1.1682E-02 


3.8114E-03 




10 


5.20 


2547.7 . 


1.1682E-02 


3.8119E-03 



Mean: 
StdDevofflt(%.): 



1.1683E-02 
0.02 



3.8108E-03 
0.12 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



881.3 
12S0.0 
132Z7 
1498.2 



Major Height 



2.39 
3.06 
2!32 
2.08 



Major Area 



1.1161E-08 
Z3456E-08 
1.7S92E-08 
2.0503E-08 



Ratio 45/44 



1.1737E-02 
1.ia56E-02 
1.1701 E-02 
1.1897E-02 



v<v ■ST.-'ifr, 



'^-^i^^§i4^-i'i>'jiHxr^fi;v 



..i^jif-^-^y-i 



Raw Delta 



4.65 
14.88 

1.54 
18.38 



delta 13C 



•30.55 
-20.00 
■33.75 
■18.39 



Ratio 46/44 



3.701 OE-03 
3.6994E-03 
3.7000E-03 
3.7003E-03 



Raw Delta 



-28.74 
-29.20 
-20.07 
-29.00 



delta ISO 



-48.21 
-48.68 
-48.52 
-48.49 



deltalSO 
w.r.t.SMOW 



-18,84 
-19.32 
-19.16 
-19.13 



19/04/2007 12:21 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



RIe: 1fi04MixCaIAc8tate02.taw 
Project EontroIe2007.PRO 
Sample list: 19(M.spl 
Une: 21 
MS.file: M-AN41 

Inlet: GC-combustlan 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: Callbraflon Mix Cal Acetate 001C 



AcqulsHon Date: 19/4/0723:17 

. Weight 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 2 
Type: 
Standard: 
Slot NumbenJB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species; C02 byCF (uncalibiated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Ciaig 

Elemental delta Molecular delta 
Label: Value: Label: Value: 
Ratio 1:13C -36.3 delta 45 -34.63 
Ratio 2; 180 -20 ' delta 46 -20.08 



wit: 

PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



^•i 





-MaJOl' 








,™Tr„^5fltN&^^ 


Helabt nA) 


RT<Secl 


Ratio <53W4. 


.«atJ<;p46/-»4, 




••■'-4.74 


127.4 • 


1.1679E-Cf2 


3.S<25E-03 


2 


4.82 


187.3 


1.W79E-02 


3.8111E-03 


3 


4.86 


247.3 


1.1680E-02 


3.8098E-03 


8 


4.60 


2427.4 


1.1880E-02 


3.8110E-03 


■9 


4.65 


2487.3 


1.1680E-02 


3.8120E-03 


10 


4.75 


2547.3 


1.ie79E-02 


3.8122E-03 



Mean: 
StdDevoffitpS.): 



1.1679E-02 
0.04 



Sample Data 



-.S%;;fef?r"r7,*«i555; 



. i. v*^r,<tt''f-»tlt.i- 



3.8114E-03 
0.29 



Peak No 


RT(Sec) 


lUaJor Height 
(nA> 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 18& 


deHalSO 
w.r.t SMOW 


1 


880.5 


2.55 


1.1913E-08 


1.1730E-02 


4.36 


-30.85 


3.7009E-03 


-28.97 


-48.43 


. -19.07 


2 


1249.0 


3.14 


2.4242E-08 


1.1856E-02 


15.16 


•19.70 


3.7002E-03 


-29.17 


•48.65 


-19.29 


3 


1321.8 


2.37 


1.8310E-08 


1.1699E-02 


1.71 


-33.57 


3.7003EM33 


-29.15 


-48.60 


-19.24 


4 


1495.1 


2.16 


2,0563E-08 


1.189SE-02 


18.43 


-16.34 


3.7002E-03 


-29.20 


-48.69 


-19.33 



20/04/2007 08:39 
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ENREGISTREMENT 



Codification : E-FCR-06 
Version : F 
Date : 20/09/2006 
Page: 1/2 



FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/C/IRMS 



Echantillon : 
Repertoire: 



A 825428 



1904 



Instrument : 
CO et paraphe: 



Valeur isotopique du rdactif de derivation: 



GC/C/IRMS Isoprime 2 



-52,69 



Fraction F l fm^tabolites de la cortisone et du Cortisol) 



Nom du fichier 



tr(s) 



trr 



Intensity (nA) 



5 "C %a nlesuree 



8 "C %o corrig6e 






Blaoc nrinaire 



SI 



1904Blu2Fl 



880 



2.1 



-30,75 



llK6to6tio 



1904Blu2Fl 



1498 



1.702 



3,1 



. -24,77 



-21,83 



£chantiUoii 



SI 



1904428F1 



882 



2.4 



-31,08 



11 K^to^tio 



19044281fl 



1498 



1,699 



2,8 



-24,46 



-21,49 



Fraction F2 fKetos) 





Blanc urinaire 


Echantillon 




SI • 


Etio 


Andre 


SI 


Etio 


Andre 


Nom du fichier 


1904Blu2F2 


1904Blu2F2 


1904Blu2F2 


1904428F2 


1904428F2 


1904428F2 


tr(s) 


881 


1251 


1278 


881 


1251 


1278 


trr 


- 


1,420 


1,451 


- 


. 1,421 


1,451 


Intensity (nA) 


2,8 


3.9 


4,6 


■ . • 2,8 


3,8 


4,4 


5 "C %o mesuree 


-30,22 


-25,46 


-24,67 


-30,49 ■ 


-26,17 


-25,56 


5 "C %o corrigte 


.- 


-22,59 


-21,72 


- 


-23,38 


-22,70 



Fraction F3 flPioIs) 







Blanc 


urinaire 






SI 


5pAdiol 


5aAdiol 


5pPdiol 


Nom du fichier 


1904BIu2F3 


1904Blu2F3 


1904Blu2F3 


1904Blu2F3 


tr(s) 


883 


1333 


1363 


1682 


trr 


- 


1,510 


1,544 


1.905 


Intensity (nA) 


6.1 


7.6 


2.5 


4,5 


6"C?6o,mesur6e 


-30,87 


-27.59 


-28,04 


-26,70 


5 "C %o corrigee 


- 


-22.31 


-22.85 


-21,75 





Echantillon 




SI 


5PAdipl 


5a Adiol 


5pPdioI 


Nom du fichier 


1904428F3-2 


1904428F3-2 


1904428F3-2 


1904428F3-2 


tr(s) 


883 


1326 


1361 


1672 


tn 


- 


1,502 


. 1,541 


1,894 


Intensity (nA) 


3.6 


3.5 


1,8 


2,0 


8 "C %« mesurte 


-31,01 


-29.99 


-31,23 


-26,62 


8:"c%o corrigee 


- 


-25.21 


-26,71 


-21,65 
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ENREGISTREMENT 



Codification : E-FCR-06 



Version : F 



Date : 20/09/2006 



FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/C/IRMS 



Page : 2/2 



llK6to6tio 



Etio 



Andro 



5p Adiol 



5q. Adiol 



SpPdiol 



valeur de rtKrence d'une population t^moin 



«'X%o haute 



■17,58 



-19,56 



-18.43 



-18,55 



-18,59 



-18,25 



13, 



5 "C %<> basse 



-26,27 



-26,10 



-25,02 



-26,97 



-27,40 



-25,55 



Echantillon 

dans ies normes 



oui 



X^ 



2<. 



^ 



X 



:>^ 



non 





Blu 




Echantilloa 






A%« 


A%o + 0,8%o 


A%o 


A%o - 0,8%o 


Etio - 11 K6to6tio 


-0,76 


-1,09 


-1,89 


-2,69 


Andro - 11 Ketoetio 


0,11 


-0,42 


-1^2 


-2,02 


5P Adiol -SpPdiol 


-0,56 


-2,76 


-3,56 


-4,36 


5a Adiol -SpPdiol 


-1,10 


-4,26 


-5,06 


-5,86 



Seuildepositivitedel'AMA: 5"C%o(metaboIite) - 5^'cyoo(compos6 endogtee de reference) > 3% 

8 '^C du compose < -28%o 
Variation maximale admissible lite k la methode: +/- 0,8%o 



Conclusion 



-^*ss, 



L'analyse par spectrom6trie de masse de rapport isotopique (EC 3 1) indique une origine 
exogene des metabolites de la Testosterone, coh^rente.avec une prise de Testosterone ou de I'mi de 
ses pr6curseurs. 

L'origine exogene des metabolites de la Testosterone a ete objectivee sur la base d'un 
appauvrissement isotopique de 5,1 %o pour le metabolite 5a-androstanediol. 

NB: II est a noter que le 5p-androstanediol presente un appauvrissement isotopique de 3,6%o. 



Partie a remplirpar le responsable 



Date et Paraphe du responsablei»<^ /o^Iq:^ 
Observations; 




Ecart(s) n° : 
Cet enregistrement est a mettre dans le dossier de confirmation 
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Departement des Analyses 



ChStenay-Malabry, le 23 avril 2007 



30206 



RAPPORT D-ANALYSE No 7. 



Sport : 

^preuve et lieu 
Date : 



Demande d'analyse de I'USADA du 13/04/2007 
USADA " 

R^anialyse 
16/04/2007 



Reception d ef s^ l'6chantiHonf si d'urint. ■ 

Date : 16/04/2007 

Type de materiel : Beriinger 

Nombre d'echantil|on(s) : l (sur 10 echantillons recus) 

R6f6rence de(s) l'&hantlllon(s) : 825428 



"'^^SZ. 



1 Risultats (Cf refSrenOels en vigueur s AMA 2007) " 

Date de d^butdes analyses : " Ifr/ 04/2007 

Methodes d'analvses utHlsees ; Chromatographie gazeuse coupl^e a la spectrometrle de masse et 
chromatographie gazeuse coupl^e h la spectrpm6trie de masse de rapport Isotoplque. 



Conclusions ; ((iH= g * d = 1.023 +/- 0,001) 

T-- . L'analysft par fipnetromBtri e de ttiasse de rapport- Isntopiqun indioue une 

orioine exoaena d^s metaholites de la Tesfosterone. ty>h6rentfe avec une 
Prise de Tefitosl'erohe oii de Tun de ses nrecurseiirs 

L'orfglne exogene des metabolites de la Testosterone a ^te objectivie sur la base 
dOin appauvrlssemeht Isotoplque de 5.1 %o pour le metabolite 5a-AndroStanediol. 



NB 



II est h noter que le sp-androstanedlol pr&ente un appauvrlssement isotoplque de 3,6 %o. 



R^sultat ex prlme oar rapport au critfere sulvant : 

• Appauvrlssement isotoplque > S 3 %o (variation maximale admissible apptlquie 
au laboratolre = 0.8%o) 



Destlnataire ; 

- USADA - T. Tygart (1330 quail lake loop - suite 260 Colorado Springs - CO 80906 - USA) 
Cople ; 

- Union Cycliste Internationale - A. GRIPPER (CH 1860 AIGLE - SUISSE) 




Le laboratolre n'est pas responsable du pr^lfevement des Echantillons. La reproducHon de ce rapport d'analyse n'est autorisSe que '^Q 
sous sa fomrie Integrate. II est confidentlelet comporte 4 paoe(s). 03 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 19IM428F3.raw 
Prolecfc conttDle2007.PRO 
Sample list 1804.spl 
Lliie: 1S 
MSfile:M-AN41 

Inlot GO-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample 10: 
Description: A 825428 Fracaon 3/20uL 



Acquistion Date: 19/4/07 16:49 

Weight 0.00 
Injection Volume: 30 
BotUe: 
Type: 
Standard: 
Slot Number JB 251 
Run Index: 



Reference standard 




Corrections 


Species: C02 by CF (uncalibrated) 




Equilibrium correction: None 


Gas: C02 Uncalibrated C02 






Ratio type: Elemental 






Deconvolution: Craig 






Elemental delta Molecular detta 






Label: Value: Label: Value: 


wet: 




Ratio 1: 130 -36.3 delta 45 -34.63 


PDB 




RaUO 2: 180 -20 delta 46 -20.06 


PDB 







IMajoi' 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


RaUo 46/44 


1 


4.72 


127.4 


1.ie80E-02 


3.8133E-03 


2 


4.76 


187.3 


1.1680E-02 


3.8122E-03 


3 


4,77 


247.3 


1.1660E-02 


3.8115E-03 


25 


4.53 


2427.3 


1.1679E-02 


3.8106E-03 


26 


4.58 


•2487.3 


. 1.1679E-02 


3.8130E-03 


27 


4.70 


2547.3 


1.1879E-02 


3.8138E-03 



Mean: 1.1680E-02 
StdDev of fit (%.):' 0.01 



3.8124E-03 
0.35 



Sample Data 



Peak No 


RT{Sec) 


Major Height 
(nA» 


Major Area 


Ratio 4£M4 


Raw Delta 


.delta 13G - 


Ratio 46/44 


(Uw Delta 


delta 180 


deltalBO 
w.r.tSMOW 


1 


793.9 


0.71 


3.7902E-09 


1.1596E-02 


-7.20 


■42.66 


3.6901 E-03 


-32.08 


-51.46 


-22.18 


2 


.808i 


2.83 


2.1919E-06 


1.1754E-02 


6.38 


•28.74 


3.6g96E-03 


r29.57 


-49.02 


-19.67 


3 


818.4 


0.82 


7.3952E-09 


1.1735E-0S 


4.71 


' -30.48 


3.7013E-03 


-29.13 


-48.59 


-19.23 


- 4 


828.8 


0.7^ 


. 4.4147E-09 


1.1728E-02 


. 4.09 


-31.12 


3.7ai3E-03 


-29.12 


•48.58 


-19.21 


5 


833.7 


■ '6.66 


■■ 3.3690E-09 


1.1716E-02 


3.09 


-32.13 


3.6983E-03 


-29.91 


-49JS 


-20.01 


6 


• 841.2 


1.21 


9.0223E-09 


1.1751E-02 


6.12 


-29.02 


3.6S96E-03 


-29.57 


-49J)2 


-19.67 


7 


853.2 


1.68 


1.1004E-08 


1.1693E-02 


1.11 


-34.17 


3.7000E.03 


-29.47 


-48.92 


-19.57 


8 


863.7 


1.09 


6.3497E-09 


1.1696E-02 


1.40 


-33.87 


3.e996E-03 


-29.57 


•49.01 


-19.66 


9 


872.7 


2.47 


1.2523E-08 


1.1678E-02 


-0.11 


-3S.44 


3.7002E-03 


-29.42 


-48.86 


-19.50 


10 


^S^ 


3.01 


1.7024E-08 


1.1730E-02 


4.31 


issmt 


3.7009E-03 


-29.25 


-48.70 


-19.35 


11 


693.8 


0.67 


7.1024E-09 


1.1727E-02 


4.01 


•31JD 


3.7013E-03 


-29.13 


-48.58 


-19.22 


12 


914.9 


0.47 


2.9108E-09 


1.1739E-02 


5.07 


-30.11 


3.7016E-03 


-28.07 


-48.52 


-19.16 


13 


923.8 


2.94 


• 1.6539E-08 


1.1689E-02 


0.83 


-34.47 


3.7O05E-O3 


-29.34 


-48.79 


-19.43 


14 


1012.5 


2.53 


1.5097E-0B 


1.1643E-02 


-3.14 


-38.56 


3.6990E-03 


-29.73 


-49.16 


-19.82 


15 


1121.1 


0.44 


2.1315E-09 


1.1644E-02 


-3.07 


-38.47 


3.6981E-03 


-29.96 


-49.41 


-20.07 


16 


1141.2 


0.51 


2.9223E-09 


1.1749E-02 


5.91 


-29.21 


3.6986E-03 


-29.84 


■49.28 


-19.94 


17 


1165.3 


0.50 


3.3729E-09 


1.1841E-02 


13.85 


-21.04 


3.6999E-03 


-29.52 


•48.98 


-19.64 


18 


«^!4^ 


3.07 


2.3976E-08 


1.1743E-02 


5.43 


^amn: 


I 3.7005E-03 


-29.34 


•48.79 


-19.44 


19 


43^24 


1.64 


1.1705E-08 


1.1726E-02 


3.98 


^3:^2 


3.7000E-03 


-29.49 


■48.93 


-19.58 


20 


1401.1 


1.06 


8.5850E-08 


1.1775E-02 


8.21 


-26.86 


3.6993E-03 


-29.68 


•49.13 


-19.79 


21 


mma 


1.82 


1.8088E-08 


1.1779E-02 


8.51 


■2BXS 


!. 3.6995E-03 


-29.61 


-49.07 


-19.72 



20/04/2007 14:09 
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